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The present invention provides compositions, useful for making lyocell fibers, having a high hemicellulose 
content, a low lignin content and including cellulose that has a low average degree of polymerization 
(D.P.). Further, the present invention provides processes for making compositions, useful for making 
lyocell fibers, having a high hemicellulose content, a low lignin content and including cellulose that has a 
low average degree of polymerization. The present invention also provides lyocell fibers containing a high 
proportion of hemicellulose. Further, the lyocell fibers of the present invention have enhanced dye-binding 
properties and a reduced tendency to fibrillate. 
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Beschreibung 

Gebiet der Erfindung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft Zusammensetzungen, die geeignet sind zur Herstellung von Lyo- 
celi-Fasern, Verfahren zur Herstellung von Zusammensetzungen, die geeignet sind zur Herstellung von Lyo- 
cell-Fasern, und Lyocell-Fasern, die aus den erfindungsgemafJen Zusammensetzungen hergestellt wurden. 
Insbesondere richtet sich die Erfindung auf Zusammensetzungen mit einem grofien Hemicellulosegehalt, ei- 
nem niedrigen Ligningehalt, einer niedrigen Kupferzahl, die Cellulose mit einem niedrigen durchschnittlichen 
Polymerisationsgrad enthalten. 

Hintergrund der Erfindung 

[0002] Cellulose ist ein Polymeres von D-Glukose und ist eine Strukturkomponente von pflanzlichen Zellwan- 
den. Cellulose liegt besonders reichlich in Baumstammen vor, aus denen sie extrahiert, in Pulpe bzw. Zellstoff 
umgewandelt und anschlieliend zur Herstellung von zahlreichen Produkten verwertet wird. Rayon ist der 
Name einer faserartigen Form von regenerierter Cellulose, die verbreitet in der Textilindustrie zur Herstellung 
von Bekleidung verwendet wird. Wahrend uber eines Jahrhunderts wurden Rayonfasern durch das Viskose- 
und Cuprammonium- Verfahren hergestellt. Das letztere Verfahren wurde zuerst 1890 patentiert und das Vis- 
kose-Verfahren zwei Jahre spater. Bei dem Viskose-Verfahren wird Cellulose zuerst in eine Losung von kaus- 
tischer Soda von merzerisierender Starke eingeweicht, urn eine Alkalicellulose zu bilden. Diese wird mit Koh- 
lenstoffdisulfid unter Bildung von Cellulosexanthat umgesetzt, das dann in verdunnter kaustischer Sodalosung 
aufgelost wird. Nach dem Filtrieren und Entluften wird die Xanthatlosung aus in ein Regenerierungsbad aus 
Schwefelsaure, Natriumsulfat, Zinksulfat und Glukose getauchten Spinndusen unter Bildung von kontinuierli- 
chen Fasern extrudiert. Das sogenannte viskose Rayon wird gegenwartig in Textilien verwendet und wurde fru- 
her verbreitet zur Verstarkung von Kautschukartikeln, wie Reifen und Treibriemen, verwendet. 
[0003] Cellulose ist auch in einer Losung von ammoniakalischem Kupferoxid Ibslich. Diese Eigenschaft bildet 
die Grundlage fur die Herstellung von Cuprammonium-Rayon. Die Celluloselbsung wird durch in eine Losung 
von 5% kaustischer Soda Oder verdunnter Schwefelsaure getauchten Spinndusen unter Bildung von Fasern 
gepresst, die anschlieliend entkupfert und gewaschen werden. Cuprammonium-Rayon ist in Fasern von sehr 
geringen Denier-Zahlen erhaltlich und wird fast ausschlielilich in Textilien eingesetzt. 

[0004] Die vorstehenden Verfahren zur Herstellung von Rayon erfordern beide, dass die Cellulose chemisch 
derivatisiert oder komplex gebunden wird, urn sie loslich und damit geeignet zum Spinnen zu Fasern zu ma- 
chen. Bei dem Viskose-Verfahren wird die Cellulose derivatisiert, wahrend beim Cuprammonium-Rayon-Ver- 
fahren die Cellulose komplex gebunden wird. Bei jedem Verfahren muss die derivatisierte oder komplex ge- 
bundene Cellulose regeneriert werden und die Reagenzien, die zur Auflosung verwendet wurden, mussen ent- 
fernt werden. Die Derivatbildungs- und Regenerationsstufen bei der Herstellung von Rayon tragen betrachtlich 
zu den Kosten dieser Form der Cellulosefaser bei. Dem entsprechend wurden in den letzten Jahren Versuche 
unternommen, Losungsmittel zu finden, die geeignet sind, nicht-derivatisierte Cellulose aufzulosen unter Bil- 
dung einer Mutterlauge von nicht-derivatisierter Cellulose, aus der Fasern gesponnen werden konnen. 
[0005] Eine Klasse organischer Losungsmittel, die zum Auflosen von Cellulose geeignet sind, sind 
Amin-N-oxide, insbesondere die tertiaren Amin-N-oxide. Beispielsweise beschreibt Graenacher im US-Patent 
Nr. 2 179 181 eine Gruppe von Aminoxidmaterialien, die als Losungsmittel geeignet sind. Johnson beschreibt 
im US-Patent Nr. 3 447 939 die Verwendung von wasserfreiem N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO) und ande- 
ren Amin-N-oxiden als Losungsmittel fur Cellulose und viele andere naturliche und synthetische Polymere. 
Franks et al. befassen sich in den US-Patenten Nr. 4 145 532 und 4 196 282 mit den Schwierigkeiten des Auf- 
losens von Cellulose in Aminoxid-Losungsmitteln und der Erzielung von hoheren Cellulosekonzentrationen. 
[0006] Lyocell ist eine akzeptierte generische Bezeichnung fur eine Faser, die aus Cellulose besteht, die aus- 
gefallt wurde aus einer organischen Losung, in der keine Substitution von Hydroxylgruppen erfolgt und keine 
chemischen Zwischenprodukte gebildet werden. Einige Hersteller erzeugen gegenwartig Lyocell-Fasern, 
hauptsachlich fur die Verwendung in der Textilindustrie. Beispielsweise stellt Acordis, Ltd. gegenwartig Lyo- 
cell-Fasern her und verkauft sie unter der Bezeichnung Tencel (R, -Faser. 

[0007] Gegenwartig verfugbare Lyocell-Fasern leiden an einem oder mehreren Nachteilen. Ein Nachteil eini- 
ger Lyocell-Fasern, die gegenwartig hergestellt werden, ist eine Funktion ihrer Geometrie, die dazu neigt, ziem- 
lich gleichmafiig zu sein, im Allgemeinen mit kreisformigem oder ovalem Querschnitt und mangelnder Krause- 
lung nach dem Verspinnen. Daruber hinaus haben zahlreiche gegenwartige Lyocell-Fasern eine relativ hohe 
Glatte und glanzende Oberflachen. Diese machen derartige Fasern weniger als ideal als Stapelfasern in ge- 
webten Gegenstanden, da es schwierig ist, sie gleichmafiig beim Kandieren zu trennen und eine ungleichma- 
fiige Vermischung und ein ungleichmaftiges Garn erzielt werden kann. 

[0008] Daruber hinaus ergeben Fasern mit einem kontinuierlich gleichmafiigen Querschnitt und einer glan- 
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zenden Oberflache Game, die dazu neigen, ein unnaturliches "plastisches" Aussehen zu haben. Urn die Pro- 
bleme mit geraden Fasern zu losen, werden kunstlich hergestellte Stapelfasern fast immer in einem Sekundar- 
verfahren gekrauselt, bevor sie auf Lange geschnitten werden. Beispiele fur das Krauseln sind in den US-Pa- 
tenten Nr. 5 591 388 oder 5 601 765 von Sellars et al. enthalten, wo ein Faserstrang in einer Stuffer-Box kom- 
primiert und mit trockenem Dampf erwarmt wird. Das Einbeziehen einer Krauselungsstufe vergroftert die Her- 
stellungskosten von Lyocell-Fasern. 

[0009] Ein weiteres bekanntes Problem von Lyocell-Fasern des Standes der Technik ist die Fibrillenbildung 
der Fasern unter Bedingungen des Nassabriebs, wie er beim Waschen auftreten kann. Die Fibrillenbildung 
wird definiert als Aufsplitten des Oberflachenanteils einer einzelnen Faser in kleinere Mikrofasern oder Fibril- 
len. Das Aufsplitten resultiert aus einem Nassabrieb, der durch Reiben der Faser gegen Fasern oder durch 
Reiben von Fasern gegen harte Oberflache bewirkt wird. Je nach den Abriebsbedingungen bleiben die meisten 
oder zahlreiche der Mikrofasern oder Fibrillen an einem Ende an die Mutterfaser gebunden. Die Mikrofasern 
oder Fibrillen sind so fein, dass sie fast durchsichtig werden, was zu einem weiften, Frost-artigen Aussehen 
des fertiggestellten Stoffes fuhrt. In Fallen extremerer Fibrillenbildung verknaueln sich die Mikrofasern oder Fi- 
brillen, was das Aussehen und Anfuhlen eines Pillings ergibt, d. h. einer Verknauelung von Fasern zu kleinen, 
relativ dichten Kugelchen. 

[0010] Es wird angenommen, dass die Fibrillenbildung von Lyocell-Fasern durch den hohen Grad der mole- 
kularen Orientierung und die anscheinend schlechte laterale Kohasion der Mikrofasern oder Fibrillen innerhalb 
der Fasern bewirkt wird. Es besteht zahlreiche technische und Patent-Literatur, die das Problem diskutiert und 
Losungen vorschlagt. Beispiele sind Veroffentlichungen von Mortimer, S. A. und A. A. Peguy, Journal of Ap- 
plied Polymer Science, 60: 305-316 (1996) und Nicholai, J., A. Nechwatal und K. P. Mieck, Textile Research 
Journal 66(9): 575-580 (1996). Die erstgenannten Autoren versuchen das Problem zu Ibsen durch Modifizie- 
ren der Temperatur, relative Feuchtigkeit, Spaltlange und Verweilzeit in der Luft-Spaltzone zwischen dem Ex- 
trudieren und Auflosen. Nicholai et al. schlagen eine Vernetzung der Faser vor, stellen aber fest, dass "gegen- 
wartig die Durchfiihrung (der verschiedenen Vorschlage) nicht wahrscheinlich erscheint". Beispiele fur ver- 
wandte US-Patente umfassen die von Taylor, 5 403 530, 5 520 869, 5 580 354 und 5 580 356; Urben, 5 562 
739; und Weigel et al., 5 618 483. Diese Patente betreffen ihrerseits die Behandlung der Fasern mit reaktiven 
Materialien, urn eine Oberflachenmodifikation oder Vernetzung einzuleiten. Die enzymatische Behandlung von 
Garnen oder Stoffen ist gegenwartig der bevorzugte Weg, die durch die Fibrillenbildung bewirkten Probleme 
zu verringern; jedoch haben alle vorstehend genannten Behandlungen Nachteile, einschlielilich der erhohten 
Produktionskosten. 

[0011] Zusatzlich wird angenommen, dass gegenwartig verfiigbare Lyocell-Fasern aus Holzzellstoffen hoher 
Qualitat hergestellt werden, die intensiv verarbeitet wurden, um Nicht-Cellulosekomponenten, insbesondere 
Hemicellulose, zu entfernen. Diese intensiv verarbeiteten Zellstoffe werden als Zellstoffe vom Auflosungsgrad 
oder hohem alpha (oder hohem a) bezeichnet, wobei der Ausdruck alpha (oder a) den Prozentsatz an Cellu- 
lose bezeichnet. So enthalt ein intensiver alpha-Zellstoff einen hohen Prozentsatz an Cellulose und dem ent- 
sprechend einen niedrigen Prozentsatz an anderen Komponenten, insbesondere Hemicellulose. Die zur Er- 
zeugung eines hohen alpha-Zellstoffs erforderliche Verarbeitung tragt stark zu den Kosten von Lyocell-Fasern 
und daraus hergestellten Produkten bei. 

[001 2] Beispielsweise wird beim Kraft- Verfahren ein Gemisch von Natriumsulfid und Natriumhydroxid zur Pul- 
penbildung des Holzes verwendet. Da konventionelle Kraft-Verfahren verbleibende Hemicellulose gegen wei- 
teren alkalischen Angriff stabilisieren, ist es nicht mogNch, eine brauchbare Qualitat von gelosten Zellstoffen zu 
erhalten, d. h. hohen alpha-Zellstoffen, durch anschliefSende Behandlung in der Bleichanlage. Um Zellstoffe 
vom Auflosungstyp durch das Kraft-Verfahren herzustellen, ist es notwendig, den Chips eine saure Vorbehand- 
lung vor der alkalischen Pulpenbildungsstufe zu geben. Eine betrachtliche Materialmenge in der Grofienord- 
nung von 10% der urspriinglichen Holzsubstanz wird durch diese Vorbehandlung in saurer Phase gelost. Unter 
den Prehydrolysebedingungen wird die Cellulose sehr resistent gegen Angriffe, aber die verbleibende Hemi- 
cellulose wird auf eine sehr viel geringere Kettenlange abgebaut und kann daher bis zu einem grofien Ausmafi 
beim anschliefienden Kraft-Kochen durch zahlreiche Hemicellulose-Hydrolyse-Reaktionen oder durch Auflo- 
sen entfernt werden. Eine primare Delignifizierung erfolgt auch wahrend des Kraft-Kochens. 
[0013] Die Prehydrolysestufe bezieht normalerweise die Behandlung von Holz bei erhohter Temperatur 
(1 50-1 80°C) mit verdunnter Mineralsaure (Schwefelsaure oder wassriges Schwefeldioxid) oder mit Wasser al- 
lein ein, was Zeiten von bis zu 2 Stunden bei der niedrigeren Temperatur erfordert. Im letzteren Falle verringert 
freigesetzte Essigsaure aus bestimmten der naturlich auftretenden Polysaccharide (vorwiegend den Manna- 
nen in Weichholzern und dem Xylan in Hartholzern) den pH-Wert auf einen Bereich von 3 bis 4. 
[0014] Die Prehydrolyse kann zwar in einem kontinuierlichen Kocher durchgefiihrt werden, typischerweise 
wird die Prehydrolyse jedoch in einem ansatzweisen Kocher durchgefuhrt. Da die Pulpenmuhlen grofier wer- 
den und der Bedarf nach Zellstoff vom Auflosungsgrad ansteigt, werden mehrere ansatzweise Kocher benotigt, 
um vorhydrolysiertes Holz zu ergeben. Die Kapitalkosten fur die Installation derartiger Kocher und die Kosten 
fur den Betrieb tragen dann zu den Kosten der Zellstoffe vom Auflosungsgrad bei. Daruber hinaus fuhrt die 
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Prehydrolyse zu einer Entfernung von groUen Mengen an Holzmaterial und so ergeben Pulpenverfahren unter 
Einbeziehung einer Prehydrolysestufe niedrige Ausbeuten. 

[0015] Daruber hinaus ist eine relativ niedrige Kupferzahl eine angestrebte Eigenschaft eines Zellstoffs, der 
zur Herstellung von Lyocell-Fasern verwendet werden soli, da im Allgemeinen angenommen wird, dass eine 
hohe Kupferzahl zu einem Abbau der Cellulose wahrend und nach dem Auflosen in einem Aminoxid-Losungs- 
mittel fuhrt. Die Kupferzahl ist ein empirischer Test, der verwendet wird, um den Reduktionswert von Cellulose 
zu messen. Daruber hinaus ist ein niedriger Gehalt an Ubergangsmetall eine wunschenswerte Eigenschaft ei- 
nes Zellstoffs, der zur Herstellung von Lyocell-Fasern verwendet werden soil, beispielsweise beschleunigen 
Ubergangsmetalle den Abbau von Cellulose und NMMO beim Lyocell-Verfahren. 

[0016] Es besteht somit ein Bedurfnis nach relativ kostengunstigen niedrigen alpha-Pulpen, die verwendet 
werden konnen, um Lyocell-Fasern herzustellen, nach einem Verfahren zur Herstellung dergenannten niedri- 
gen alpha-Pulpen und nach Lyocell-Fasern aus den vorstehend niedrigen alpha-Pulpen. Vorzugsweise haben 
die gewunschten niedrigen alpha-Pulpen eine niedrige Kupferzahl, einen niedrigen Ligningehalt und einen 
niedrigen Gehalt an Ubergangsmetall. Vorzugsweise soil es moglich sein, die vorstehenden niedrigen al- 
pha-Pulpen zur Herstellung von Lyocell-Fasern zu verwenden, die eine verringerte Neigung zur Fibrillenbil- 
dung haben und ein naturlicheres Aussehen aufweisen als die gegenwartig erhaltlichen Lyocell-Fasern. 

Zusammenfassende Darstellung der Erfindung 

[0017] Die hierverwendetenAusdrucke "erfindungsgemaUe Zusammensetzungen)", "zur Herstellung von Ly- 
ocell-Fasern geeignete Zusammensetzung(en)" oder "behandelter Zellstoff bzw. behandelte Pulpe" oder "be- 
handelter Kraft-Zellstoff bzw. behandelte Kraft-Pulpe" beziehen sich auf einen Zellstoff bzw. eine Pulpe, der 
bzw. die Cellulose und Hemicellulose enthalt und behandelt wurde, um den durchschnittlichen Polymerisati- 
onsgrad (D.P.) der Cellulose zu verringern, ohne im Wesentlichen den Hemicellulosegehalt der Pulpe zu ver- 
ringern. Die erfindungsgemaUen Zusammensetzungen weisen vorzugsweise zusatzliche Eigenschaften, wie 
hier beschrieben, auf. 

[0018] Dem entsprechend werden em'ndungsgemaUe Zusammensetzungen bereitgestellt, die geeignet sind 
zur Herstellung von Lyocell-Fasern oder anderen gefor'mten Gegenstanden, wie Folien, mit einem hohen He- 
micellulosegehalt, einem niedrigen Ligningehalt, die Cellulose beinhalten, die einen niedrigen D.P. haben. Vor- 
zugsweise leiten sich die Cellulose und Hemicellulose von Holz, insbesondere von Weichholz, ab. Vorzugs- 
weise haben die erfindungsgemaUen Zusammensetzungen eine niedrige Kupferzahl, einen niedrigen Gehalt 
an Obergangsmetall und einen geringen Feinstoffgehalt und einen hohen Freiheitsgrad. ErfindungsgemaUe 
Zusammensetzungen konnen in einer Form vorliegen, die geeignet zur Lagerung und zum Transport ist, wie 
eine Folie, Rolle oder ein Ballen. Die Zusammensetzungen der Erfindung konnen mit anderen Komponenten 
oder Zusatzen vermischt sein unter Bildung von Zellstoff, der zur Herstellung von geformten Lyocell-Kbrpem, 
wie Fasern oder Folien, geeignet ist. Daruber hinaus werden erfindungsgemaUe Verfahren zur Herstellung von 
Zusammensetzungen bereitgestellt, die zur Herstellung von Lyocell-Fasern mit einem hohen Hemicellulosege- 
halt, einem niedrigen Ligningehalt und einer Cellulose, die einen niedrigen durchschnittlichen D.P. hat, geeig- 
net sind. Die Erfindung stellt auch Lyocell-Fasern bereit, die Cellulose mit einem niedrigen durchschnittlichen 
D.P, einem hohen Gehalt an Hemicellulose und einen niedrigen Ligningehalt aufweisen. Die erfindungsgema- 
Uen Lyocell-Fasern besitzen vorzugsweise auch eine niedrige Kupferzahl und einen niedrigen Gehalt an Uber- 
gangsmetall. GemaU einer Ausfuhrungsform besitzen bevorzugte erfindungsgemaUe Lyocell-Fasern eine 
nichtglanzende Oberflache und eine naturliche Krauselung, die ihnen das Aussehen naturlicher Fasern verlei- 
hen. Daruber hinaus haben die bevorzugten erfindungsgemaUen Lyocell-Fasern erhohte Farbstoff-bindende 
Eigenschaften und eine verringerte Tendenz zur Fibrillenbildung. 

[0019] Die erfindungsgemaUen Zusammensetzungen konnen aus jeglicher geeigneten Quelle fur Cellulose 
und Hemicellulose hergestellt werden, werden jedoch vorzugsweise aus einem chemischen Holzzellstoff, be- 
vorzugter aus einem Weichholz-Kraft-Zellstoff und besonders bevorzugt aus einem gebleichten Weich- 
holz-Kraft-Zellstoff hergestellt, der behandelt wurde, um den durchschnittlichen D.P. der Cellulose zu verrin- 
gern, ohne den Hemicellulosegehalt wesentlich zu verringern. Die erfindungsgemaUen Zusammensetzungen 
enthalten mindestens 7 Gew.-% Hemicellulose, vorzugsweise von 7 Gew.-% bis etwa 30 Gew.-% Hemicellu- 
lose, bevorzugter von 7 Gew.-% bis etwa 20 Gew.-% Hemicellulose, besonders bevorzugt von etwa 1 0 Gew.-% 
bis etwa 17 Gew.-% Hemicellulose, und Cellulose mit einem durchschnittlichen D.P. von etwa 200 bis etwa 
1100, vorzugsweise von etwa 300 bis etwa 1100, und besonders bevorzugt von etwa 400 bis etwa 700. Eine 
gegenwartig bevorzugte erfindungsgemaUe Zusammensetzung hat einen Hemicellulosegehalt von etwa 10 
Gew.-% bis etwa 17 Gew.-%, und enthalt Cellulose mit einem durchschnittlichen D.P. von etwa 400 bis etwa 
700. Der Hemicellulosegehalt wird gemessen durch einen geeigneten Weyerhaeuser-Zuckergehalt-Assay. 
Daruber hinaus haben die erfindungsgemaUen Zusammensetzungen eine kappa-Zahl von weniger als 2, vor- 
zugsweise weniger als 1. Am bevorzugtesten enthalten die erfindungsgemaUen Zusammensetzungen kein 
feststellbares Lignin. Der Ligningehalt wird nach dem TAPPI-Test T236om85 gemessen. 
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[0020] Die erfindungsgemalien Zusammensetzungen haben vorzugsweise eine unimodale Verteilung der 
Cellulose-D.P.-Werte, worin die einzelnen D.P.-Werte etwa normal um einen einzigen modalen DP. -Wert ver- 
teilt sind, d. h. der modale DP. -Wert ist der Wert, der am haufigsten innerhalb der Verteilung erscheint. Die 
Verteilung der Cellulose-D.P.-Werte kann jedoch multimodal sein, d. h. eine Verteilung der Cellulose-D.P.-Wer- 
te, die verschiedene relative Maxima aufweist. Ein multimodaler, behandelter Zellstoff gemali der Erfindung 
kann beispielsweise gebildet werden durch Vermischen von zwei oder mehreren unimodal behandelten Zell- 
stoffen gemali der Erfindung, die jeweils einen unterschiedlich modalen DP. -Wert aufweisen. Die Verteilung 
der D.P.-Werte der Cellulose wird bestimmt durch geeignete Assays, entwickelt durch das Thuringisches Ins- 
titut fur Textil- und Kunststoff-Forschung e. V, Breitscheidstr. 97, D-07407 Rudolstadt, Deutschland. Vorzugs- 
weise haben die erfindungsgemalien Zusammensetzungen einen verringerten Feinstoffgehalt, einen Frei- 
heitsgrad, der mit nicht-behandeltem Zellstoff vergleichbar ist, und einen Langen-Gewichts-Prozentsatz an Fa- 
sern mit einer Lange von 0,2 mm von weniger als etwa 4%. 

[0021] Aulierdem haben die erfindungsgemalien Zusammensetzungen vorzugsweise eine Kupferzahl von 
weniger als etwa 2,0, bevorzugter von weniger als etwa 1 ,1 , am bevorzugtesten von weniger als etwa 0,7, ge- 
messen nach der Weyerhaeuser-Testmethode PPD3. Aulierdem haben die erfindungsgemalien Zusammen- 
setzungen vorzugsweise einen Carbonylgehalt von weniger als etwa 120 um/g, und einen Carboxylgehalt von 
weniger als etwa 120 um/g. Der Carboxyl- und Carbonylgruppengehalt wird mittels geeigneter Assays vom 
Thuringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung e. V, Breitscheidstr. 97, D-07407 Rudolstadt, 
Deutschland, gemessen. 

[0022] Die erfindungsgemalien Zusammensetzungen haben vorzugsweise auch einen niedrigen Gehalt an 
Ubergangsmetall. Bevorzugt ist der Gehalt an Obergangsmetall der Zusammensetzungen der Erfindung we- 
niger als 20 ppm, bevorzugter weniger als 5 ppm, gemessen nach dem Weyerhaeuser-Test Nr. 
AM5-PULP-1/6010. Der Ausdruck "gesamter Obergangsmetallgehalt" bezieht sich auf die kombinierten Men- 
gen, gemessen in Einheiten von Teilen pro Million (ppm) an Nickel, Chrom, Mangan, Eisen und Kupfer. Vor- 
zugsweise ist der Eisengehalt der erfindungsgemafien Zusammensetzungen geringer als 4 ppm, bevorzugter 
weniger als 2 ppm, gemessen nach dem Weyerhaeuser-Test AM5-PULP-1/6010, und der Kupfergehalt der er- 
findungsgemalien Zusammensetzungen liegt vorzugsweise bei weniger als 1 ,0 ppm, besonders bevorzugt bei 
weniger als 0,5 ppm, gemessen nach dem Weyerhaeuser-Test AM5-PULP-1/6010. 

[0023] Die erfindungsgemalien Zusammensetzungen sind leicht in Aminoxiden einschlielilich tertiaren Ami- 
noxiden, wie NMMO, loslich. Andere bevorzugte Losungsmittel, die mit NMMO oderanderen tertiaren Aminlo- 
sungsmitteln vermischt werden konnen, umfassen Dimethylsulfoxid (DMSO), Dimethylacetamid (DMAC), Di- 
methylformamid (DMF) und Caprolactamderivate. Vorzugsweise losen sich die erfindungsgemalien Zusam- 
mensetzungen voll in NMMO in weniger als etwa 70 Minuten, vorzugsweise weniger als etwa 20 Minuten, unter 
Verwendung der hier im Beispiel 6 beschriebenen Auflbsungsverfahrensweise. Der Ausdruck "voll losen", der 
in diesem Zusammenhang verwendet wird, bedeutet, dass im Wesentlichen keine ungelosten Teilchen sicht- 
bar sind, wenn eine Mutterlauge, gebildet durch Auflosen der erfindungsgemafien Zusammensetzungen in 
NMMO, unter einem Lichtmikroskop bei einer Vergrolierung von 40X bis 70X betrachtet wird. 
[0024] Die erfindungsgemalien Zusammensetzungen konnen in einer Form, wie einer Folie, einer Rolle oder 
einem Ballen, vorliegen, die geeignet ist fur eine zweckmafiige und wirtschaftliche Lagerung und/oder Trans- 
portierung. Gemali einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform hat eine Folie einer erfindungsgemalien 
Zusammensetzung einen Mullen Burst-Index von weniger als etwa 2,0 kN/g (Kilo-Newton pro Gramm), beson- 
ders bevorzugt von weniger als etwa 1,5 kN/g, am bevorzugtesten von weniger als etwa 1 ,2 kN/g. Der Mullen 
Burst-Index wird bestimmt unter Verwendung des TAPPI-Tests Nr. T-220. Daruber hinaus hat gemali einer be- 
vorzugten Ausfuhrungsform eine Folie aus einer Zusammensetzung gemali der Erfindung einen Reiliindex 
(Tear-Index) von weniger als 14 mNm 2 /g, bevorzugter von weniger als 8 mNm 2 /g, besonders bevorzugt von 
weniger als 4 mNnrVg. Der Tear-Index wird bestimmt unter Verwendung des TAPPI-Tests Nr. T-220. 
[0025] Eine erste bevorzugte Ausfuhrungsform des erfindungsgemafi behandelten Zellstoffs ist ein behandel- 
ter Zellstoff, der mindestens 7 Gew.-% Hemicellulose enthalt, eine Kupferzahl von weniger als etwa 2,0 auf- 
weist und Cellulose mit einem durchschnittlichen Polymerisationsgrad von etwa 200 bis etwa 1100 enthalt. 
[0026] Gemali einer zweiten bevorzugten Ausfuhrungsform handelt es sich bei dem erfindungsgemafi be- 
handelten Zellstoff um einen behandelten Kraft-Zellstoff, der mindestens 7 Gew.-% Hemicellulose, eine kap- 
pa-Zahl von weniger als zwei und Cellulose mit einem durchschnittlichen Polymerisationsgrad von etwa 200 
bis etwa 1100 enthalt, wobei die einzelnen D.P.-Werte der Cellulose unimodal verteilt sind. 
[0027] Gemali einer dritten bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemali behandelten Zellstoffs han- 
delt es sich um einen behandelten Kraft-Zellstoff, der mindestens 7 Gew.-% Hemicellulose, Cellulose mit einem 
durchschnittlichen Polymerisaationsgrad von etwa 200 bis etwa 1100, einer kappa-Zahl von weniger als zwei 
und einer Kupferzahl von weniger als 0,7 enthalt. 

[0028] Eine vierte bevorzugte Ausfuhrungsform der Erfindung betrifft einen behandelten Kraft-Zellstoff, der 
mindestens 7 Gew.-% Hemicellulose, Cellulose mit einem durchschnittlichen Polymerisationsgrad von etwa 
200 bis etwa 1100, einer kappa-Zahl von weniger als zwei und einem Eisengehalt von weniger als 4 ppm und 
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einem Kupfergehalt von weniger als 1 ,0 ppm enthalt. 

[0029] Eine funfte bevorzugte Ausfuhrungsform des erfindungsgemafi behandelten Zellstoffs ist ein behan- 
delter Kraft-Zellstoff, der mindestens 7 Gew.-% Hemicellulose, Cellulose mit einem durchschnittlichen Polyme- 
risationsgrad von weniger als 1100 und einen Ligningehalt von etwa 0,1 Gew.-% aufweist. 
[0030] Gemali einem weiteren Merkmal werden durch die Erfindung Lyocell-Fasern bereitgestellt, die min- 
destens etwa 5 Gew.-% Hemicellulose, vorzugsweise von etwa 5 Gew.-% bis etwa 27 Gew.-% Hemicellulose, 
bevorzugter von etwa 5 Gew.-% bis etwa 18 Gew.-% Hemicellulose, am bevorzugtesten von etwa 10 Gew-% 
bis etwa 15 Gew.-% Hemicellulose, und Cellulose mit einem durchschnittlichen D.P. von etwa 200 bis etwa 
1100, bevorzugter von etwa 300 bis etwa 1100, am bevorzugtesten von etwa 400 bis etwa 700, enthalten. Dar- 
iiber hinaus haben die bevorzugten erfindungsgemalien Lyocell-Fasern eine unimodale Verteilung der Cellu- 
lose-D.P.-Werte, obwohl Lyocell-Fasern gemali der Erfindung auch eine multimodale Verteilung der Cellulo- 
se-D.P.-Werte aufweisen konnen, d. h. eine Verteilung der Cellulose-D.P-Werte, die mehrere relative Maxima 
aufweist. Die erfindungsgemalien Lyocell-Fasern mit einer multimodalen Verteilung der Cellulose-D.P.-Werte 
konnen beispielsweise hergestellt werden aus einem Gemisch von zwei oder mehreren unimodalen, behan- 
delten Zellstoffen gemali der Erfindung, die jeweils einen unterschiedlichen modalen D.P. -Wert aufweisen. 
[0031] Bevorzugte erfindungsgemafie Lyocell-Fasern haben eine Kupferzahl von weniger als etwa 2,0, be- 
vorzugter von weniger als etwa 1 ,1 , am bevorzugtesten von weniger als etwa 0,7, gemessen nach dem Wey- 
erhaeuser-Test Nr. PPD3. Daruber hinaus haben bevorzugte erfindungsgemalie Lyocell-Fasern einen Carbo- 
nylgehalt von weniger als etwa 120 umol/g, und einen Carboxylgehalt von weniger als etwa 120 umol/g. Der 
Gehalt an Carboxyl- und Carbonylgruppen wird gemessen mittels geeigneter Assays des Thuringisches Insti- 
tut fur Textil- und Kunststoff-Forschung e. V, Breitscheidstr. 97, D-07407 Rudolstadt, Deutschland. Zusatzlich 
haben bevorzugte Lyocell-Fasern gemali der Erfindung einen Gesamt-Ubergangsmetallgehalt von weniger als 
etwa 20 ppm, bevorzugter weniger als etwa 5 ppm, gemessen nach dem Weyerhaeuser-Test Nr. 
AM5-PULP-1/6010. Der Begriff "Gesamtgehalt an Obergangsmetall" bezeichnet die kombinierte Menge, aus- 
gedruckt in Einheiten von Teilen pro Million (ppm) an Nickel, Chrom, Mangan, Eisen und Kupfer. Vorzugsweise 
liegt der Eisengehalt der erfindungsgemalien Lyocell-Fasern bei weniger als etwa 4 ppm, bevorzugter bei we- 
niger als etwa 2 ppm, gemessen nach dem Weyerhaeuser-Test AM5-PULP-1/6010, und der Kupfergehalt der 
Lyocell-Fasern der Erfindung liegt vorzugsweise bei weniger als etwa 1 ppm, bevorzugter bei weniger als etwa 
0,5 ppm, gemessen nach dem Weyerhaeuser-Test AM5-PULP-1/6010. Die erfindungsgemalien Lyocell-Fa- 
sern haben eine kappa-Zahl von weniger als 2,0, vorzugsweise von weniger als 1,0. 
[0032] GemSli bevorzugten AusfQhrungsformen haben die Lyocell-Fasern der Erfindung eine kieselige 
(pebbled) OberflSche und ein nicht-glSnzendes Aussehen. Bevorzugt ist die Reflexion eines nassgeformten 
Handbogens aus erfindungsgemalien Lyocell-Fasern geringer als etwa 8%, bevorzugter von weniger von 6%, 
gemessen nach der TAPPI-Testmethode T480-om-92. 

[0033] Daruber hinaus haben erfindungsgemalie Lyocell-Fasern eine naturliche Krauselung mit unregelma- 
liiger Amplitude und einer Periode, die den Fasern ein natiirliches Aussehen verleiht. Vorzugsweise ist die 
Krauselungsamplitude grofier als etwa ein Faserdurchmesser und die Krauselungsperiode ist grolier als etwa 
funf Faserdurchmesser. Bevorzugte AusfQhrungsformen der erfindungsgemalien Lyocell-Fasern weisen auch 
eine gunstige Kapazitat fur Farbstoffe und eine Resistenz gegen Fibrillenbildung auf. Daruber hinaus weisen 
bevorzugte AusfQhrungsformen der erfindungsgemalien Lyocell-Fasern auch eine gute Dehnung auf. Vor- 
zugsweise haben erfindungsgemalie Lyocell-Fasern eine Dehnung von etwa 8% bis etwa 17%, bevorzugter 
von etwa 13% bis etwa 15%. Vorzugsweise haben die erfindungsgemalien Lyocell-Fasern eine Nass-Dehnung 
von etwa 13% bis etwa 18%. Die Dehnung wird gemessen mittels geeigneter Assays des Thuringisches Institut 
fur Textil- und Kunststoff-Forschung e. V, Breitscheidstr. 97, D-07407 Rudolstadt, Deutschland. 
[0034] Eine gegenwartig bevorzugte Lyocell-Faser der Erfindung enthalt Cellulose aus behandeltem 
Kraft-Zellstoff mit mindestens 5 Gew.-% Hemicellulose, Cellulose mit einem durchschnittlichen D.P. von 200 
bis 1100 und einer kappa-Zahl von weniger als zwei. 

[0035] Gemali einem weiteren Merkmal werden durch die Erfindung Verfahren zur Herstellung der erfin- 
dungsgemafien Zusammensetzungen bereitgestellt,; die ihrerseits zu Lyocell-Formkbrpern, wie Fasern oder 
Folien, geformt werden konnen. Gemali einer ersten Ausfuhrungsform wird durch die Erfindung ein Verfahren 
bereitgestellt, das den Kontakt eines Zellstoffs, der Cellulose und Hemicellulose enthalt, mit einer Menge eines 
Reagens umfasst, die ausreicht, urn den durchschnittlichen D.P. der Cellulose innerhalbdes Bereichs von etwa 
200 bis etwa 1100, vorzugsweise innerhalb des Bereichs von etwa 300 bis etwa 1100, bevorzugter innerhalb 
des Bereichs von etwa 400 bis etwa 700, zu verringern, ohne den Gehalt an Hemicellulose wesentlich zu ver- 
ringern. Diese Behandlung zur Verringerung des D.P. erfolgt nach dem Pulpenverfahren und vor, wahrend oder 
nach dem Bleichverfahren, wenn eine Bleichstufe verwendet wird. Das Reagens ist vorzugsweise mindestens 
eines aus der Gruppe von Saure, Dampf, alkalischem Chlordioxid, der Kombination von mindestens einem 
Obergangsmetall und einer Persaure, vorzugsweise Peressigsaure, und der Kombination von Eisen(ll)-sulfat 
und Wasserstoffperoxid. Vorzugsweise wird die Kupferzahl des behandelten Zellstoffs auf Werte von weniger 
als etwa 2,0, bevorzugter von weniger als etwa 1,1, und am bevorzugtesten von weniger als etwa 0,7 verrin- 
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gert. Die Kupferzahl wird nach dem Weyerhaeuser-Test PPD3 bestimmt. 

[0036] Gegenwartig ist die bevorzugteste Saure Schwefelsaure. Die Saure, oder eine Kombination von Sau- 
ren, wird vorzugsweise in einer Menge von etwa 0,1% Gew./Gew. bis etwa 10% Gew./Gew. in einer wassrigen 
Losung verwendet und der Zellstoff wird mit der Saure wahrend eines Zeitraums von etwa 2 Minuten bis etwa 
5 Stunden bei einer Temperatur von etwa 20°C bis etwa 180°C in Kontakt gehalten. 

[0037] Wenn es sich bei dem Reagens um Dampf handelt, wird der Dampf vorzugsweise bei einer Tempera- 
tur von etwa 1 20°C bis etwa 260°C, einem Druck von etwa 1 50 psi bis etwa 750 psi verwendet und der Zellstoff 
wird dem Dampf wahrend eines Zeitraums von etwa 0,5 Minuten bis etwa 10 Minuten ausgesetzt. Vorzugswei- 
se enthalt der Dampf mindestens eine Saure. Vorzugsweise enthalt der Dampf eine Sauremenge, die aus- 
reicht, den pH-Wert des Dampfs auf einen Wert innerhalb des Bereichs von etwa 1 ,0 bis etwa 4,5 zu verringern. 
[0038] Wenn das Reagens eine Kombination von mindestens einem Obergangsmetall und Peressigsaure ist, 
so ist/sind das/die Ubergangsmetalle) in einer Konzentration von etwa 5 ppm bis etwa 50 ppm vorhanden, die 
Peressigsaure in einer Konzentration von etwa 5 mmol pro Liter bis etwa 200 mmol pro Liter vorhanden, und 
der Zellstoff wird mit der Kombination wahrend eines Zeitraums von etwa 0,2 Stunden bis etwa 3 Stunden bei 
einer Temperatur von etwa 40°C bis etwa 100°C in Kontakt gehalten. 

[0039] Wenn das Reagens eine Kombination von Eisen(ll)-sulfat und Wasserstoffperoxid ist, ist das Ei- 
sen(ll)-sulfat in einer Konzentration von etwa 0,1 M bis etwa 0,6 M vorhanden und das Wasserstoffperoxid ist 
in einer Konzentration von etwa 0,1% Vol./Vol. bis etwa 1,5 Vol./Vol. vorhanden, und der Zellstoff wird mit der 
Kombination wahrend eines Zeitraums von etwa 10 Minuten bis etwa 1 Stunde bei einem pH-Wert von etwa 
3,0 bis etwa 5,0 in Kontakt gehalten. 

[0040] Vorzugsweise ist die Ausbeute der ersten Ausfiihrungsform eines Verfahrens zur Herstellung der er- 
findungsgemafien Zusammensetzungen grbfier als etwa 95%, bevorzugter grbfier als etwa 98%. Die Verfah- 
rensausbeute ist das Trockengewicht des behandelten Zellstoffs, der durch das Verfahren hergestellt wird, di- 
vidiert durch das Trockengewicht des Ausgangsmaterials Zellstoff bzw. des Ausgangsmaterials Pulpe, wobei 
der resultierende Bruch mit Hundert multipliziert und als Prozentsatz ausgedruckt wird. 
[0041] Daruber hinaus betrifft die vorliegende Erfindung ein Verfahren zur Herstellung von Lyocell-Fasern, 
das folgende Stufen einbezieht: (a) den Kontakt eines Zellstoffs bzw. einer Pulpe enthaltend Cellulose und He- 
micellulose mit einer Menge eines Reagens, die ausreicht, um den durchschnittlichen Polymerisationsgrad der 
Cellulose auf den Bereich von etwa 200 bis etwa 1100, vorzugsweise den Bereich von etwa 300 bis etwa 1100, 
zu verringern, ohne wesentlich den Hemicellulosegehalt zu verringern, und (b) die Bildung von Fasern aus dem 
gemafi Stufe (a) behandelten Zellstoff. Die Kupferzahl des behandelten Zellstoffs wird vorzugsweise auf einen 
Wert von weniger als 2,0 vor der Faserbildung verringert. Gemafi diesem erfindungsgemafien Merkmal wer- 
den die Lyocell-Fasern bevorzugt durch ein Verfahren gebildet, das ausgewShlt ist aus der Gruppe des 
Schmelzblasens, Zentrifugalspinnens, Spun-Bonding und Dry-jet/wet-Verfahrens. 

Kurze Beschreibung der Figuren 

[0042] Die vorstehenden Merkmale und zahlreiche der begleitenden Vorteile der Erfindung lassen sich leich- 
ter erkennen und sind besser verstandlich unter Bezugnahme auf die folgende detaillierte Beschreibung, wenn 
sie im Zusammenhang mit den beigefugten Figuren gesehen werden, worin: 

[0043] Fig. 1 ein Blockdiagramm des gegenwartig bevorzugten Verfahrens zur Umwandlung von Zellstoff 
bzw. Pulpe, bevorzugt Kraft-Zellstoff bzw. Kraft-Pulpe in eine erfindungsgemafie Zusammensetzung, geeignet 
zur Herstellung von Lyocell-Formkorpern, ist; 

[0044] Fig. 2 ein Blockdiagramm der Stufen des gegenwartig bevorzugten Verfahrens zur Faserbildung aus 
den erfindungsgemafien Zusammensetzungen ist; 

[0045] Fig. 3 eine teilweise aufgeschnittene perspektivische Darstellung einer zentrifugalen Spinnvorrichtung 
ist, die fur die Erfindung geeignet ist; 

[0046] Fig. 4 eine teilweise aufgeschnittene perspektivische Darstellung einer Schmelzblas-Vorrichtung, ge- 
eignet fur die vorliegende Erfindung, ist; 

[0047] Fig. 5 ein Querschnitt eines Extrusionskopfes ist, der vorzugsweise fur die Schmelzblas-Vorrichtung 
der Fig. 4 verwendet wird; 

[0048] Fig. 6 und 7 Scanning-Elektronenmikrografien von handelsublichen Tencel (R) -Lyocell-Fasem bei 200X 
bzw. 10000X Vergrofierung sind; 

[0049] Fig. 8 und 9 Scanning-Elektronenmikrografien bei 100X und 10000X Vergrofierung einer schmelzge- 
blasenen Lyocell-Faser sind, hergestellt aus einer Mutterlauge, die, wie im Beispiel 10 dargestellt, hergestellt 
wurde aus einem erfindungsgemafi behandelten Zellstoff; 

[0050] Fig. 1 0 eine Grafik darstellt, die die Schmelzblasbedingungen zeigt, bei denen kontinuierlich geschos- 
sene freie Fasern hergestellt werden konnen; 

[0051] Fig. 11 eine Scanning-Elektronenmikrografie bei 1000X von handelsublichen Lenzing-Lyocell-Fasern, 
die eine durch den Nassabriebtest bewirkte Fibrillenbildung zeigen, ist; 
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[0052] Fig. 12 eine Scanning-Elektronenmikrografie bei 1 000 X von handelsublichen Tencel (R) -Lyocell-Fasern 
ist, die eine Fibrillenbildung, gebildet durch den Nassabriebrest, zeigen; 

[0053] Fig. 13 und 14 Scanning-Elektronenmikrofien bei 100X bzw. 1000X einer Lyocell-Faserprobe sind, die 
hergestellt wurde aus erfindungsgemafien Zusammensetzungen, wie im Beispiel 10 beschrieben, und einem 
Nassabriebtest unterworfen wurden; 

[0054] Fig. 1 5 eine Zeichnung ist, welche die Herstellung eines selbstgebundenen Lyocell-Vlieses zeigt unter 
Verwendung eines Schmelzblas-Verfahrens (die Vorrichtung und das Verfahren, dargestellt in der Fig. 15, kbn- 
nen auch zur Herstellung einzelner Fasern verwendet werden); 

[0055] Fig. 16 eine Zeichnung ist, welche die Herstellung von selbstgebundenem Lyocell-Vlies zeigt unter 
Verwendung eines zentrifugalen Spinnverfahrens (die Vorrichtung und das Verfahren der Fig. 16 kbnnen auch 
zur Herstellung einzelner Fasern verwendet werden); und 

[0056] Fig. 17 eine Zeichnung ist, welche die thermische Stabilitat in Lbsung von Saurebehandelten Zellstof- 
fen gemafi der Erfindung mit entweder niedriger oder hoher Kupferzahl zeigt. 

Detaillierte Beschreibung der bevorzugten Ausfuhrungsform 

[0057] Ausgangsmaterialien, die fur die Durchfuhrung der Erfindung geeignet sind, enthalten Cellulose und 
Hemicellulose. Beispiele fur Ausgangsmaterialien, die fur die Durchfuhrung der Erfindung geeignet sind, um- 
fassen, ohne eine Einschrankung darzustellen, Baume und recyclisiertes Papier. Die bei der Durchfuhrung der 
vorliegenden Erfindung verwendeten Ausgangsmaterialien werden, von welcher Quelle sie auch stammen, zu- 
erst in eine Pulpe bzw. einen Zellstoff umgewandelt. Das gegenwartig bevorzugte Ausgangsmaterial fur die 
Erfindung ist ein chemischer Holzzellstoff, vorzugsweise ein Kraft-Holzzellstoff, besonders bevorzugt ein ge- 
bleichter Kraft-Holzzellstoff. Die Diskussion der folgenden bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung bezieht 
sich auf ein Ausgangsmaterial, das als Zellstoff bzw. Pulpe oder in Pulpe bzw. Zellstoff ubergefuhrtes Holz be- 
zeichnet wird, es versteht sich jedoch, dass der spezielle Bezug auf Holz als Quelle fur den als Ausgangsma- 
terial verwendeten Zellstoff in der folgenden Beschreibung der bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung 
keine Beschrankung darstellen soil, sondern lediglich ein Beispiel fur eine gegenwartig bevorzugte Quelle fur 
Hemicellulose und Cellulose darstellt. 

[0058] Urn zwischen dem Zellstoff, der als Ausgangsmaterial bei der Durchfuhrung der vorliegenden Erfin- 
dung geeignet ist (wie gebleichter Kraft-Holzzellstoff) und den erfindungsgemalien Zusammensetzungen (die 
hergestellt werden durch Behandlung des Ausgangsmaterials, urn den durchschnittlichen D.P. der Aus- 
gangs-Cellulose zu verringern, ohne den Hemicellulosegehalt wesentlich zu verringern) zu unterscheiden, 
werden letztere als "erfindungsgemafie Zusammensetzung(en)" oder "Zusammensetzung(en), geeignet zur 
Herstellung von Lyocell-Fasern" Oder als "behandelter Zellstoff' oder als "behandelter Kraft-Zellstoff' bezeich- 
net. 

[0059] In der Holz-Zellstoffindustrie werden Baume gewbhnlich als entweder Weichholz oder Harzholz be- 
zeichnet. Bei der Durchfuhrung der vorliegenden Erfindung kann der als Ausgangsmaterial verwendete Zell- 
stoff von Weichholzbaumen stammen, wie, ohne eine Beschrankung darzustellen: Tanne (vorzugsweise Dou- 
glas-Tanne und Balsam-Tanne), Kiefer (vorzugsweise Eastern white pine und Loblolly pine), Fichte (vorzugs- 
weise White spruce), Larche (vorzugsweise Eastern larch), Zeder und Hemlock-Tanne (vorzugsweise Eastern 
und Western hemlock). Beispiele fur Harzholz-Species, aus denen Zellstoff als Ausgangsmaterial fur die vor- 
liegende Erfindung geeignet ist, kbnnen, ohne eine Beschrankung darzustellen, sein: Akazie, Erie (vorzugs- 
weise Red alder und European black alder), Espe (vorzugsweise Quacking aspen), Buche, Birke, Eiche (vor- 
zugsweise White oak), Gummibaume (vorzugsweise Eukalyptus und Sweetgum), Pappel (vorzugsweise Bal- 
sam poplar, Eastern cottonwood, Block cottonwood und Yellow poplar), Gmelina und Ahorn (vorzugsweise Su- 
gar maple, Red maple, Silver maple und Bigleaf maple). 

[0060] Holz aus Weichholz- oder Harzholz-Species enthalt im Allgemeinen drei Hauptkomponenten: Cellulo- 
se, Hemicellulose und Lignin. Die Cellulose betragt bis zu etwa 50% der Holzstruktur von Pflanzen und ist ein 
unverzweigtes Polymeres von D-Glukosemonomeren. Einzelne Cellulosepolymerketten assoziieren unter Bii- 
dung von dickeren Mikrofibrillen, die ihrerseits assoziieren unter Bildung von Fibrillen, die zu Bundeln angeord- 
net sind. Die Bundel bilden Fasern, die sichtbar als Komponenten der Pflanzenzellwand sind, wenn sie bei ho- 
her Vergrbfierung unter einem Lichtmikroskop betrachtet werden. Cellulose ist hochkristallin auf Grund von in- 
tensiver intramolekularer und intermolekularer Wasserstoffbindung. 

[0061] Aus Ausdruck Hemicellulose betrifft eine heterogene Gruppe von Kohlenhydratpolymeren mit niedri- 
gem Molekulargewicht, die im Holz mit Cellulose assoziiert sind. Hemicellulosen sind amorphe, verzweigte Po- 
lymere im Gegensatz zu Cellulose, die ein lineares Polymeres ist. Die hauptsachlichen einfachen Zucker, die 
kombiniertsind unter Bildung von Hemicellulosen sind: D-Glukose, D-Xylose, D-Mannose, L-Arabinose, D-Ga- 
lactose, D-Glucoronsaure und D-Galacturonsaure. 

[0062] Lignin ist ein komplexes aromatisches Polymeres und macht etwa 20% bis 40% des Holzes aus, worin 
es als ein amorphes Polymeres auftritt. 
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[0063] In der Zellstoffindustrie werden Unterschiede der Chemie der Hauptkomponenten von Holz ausge- 
nutzt, um Cellulose zu reinigen. Beispielsweise bewirkt erhitztes Wasser in der Form von Dampf die Entfernung 
von Acetylgruppen aus Hemicellulose mit einer entsprechenden Verringerung des pH-Werts auf Grund der Bil- 
dung von Essigsaure. Die saure Hydrolyse der Kohlenhydratkomponenten von Holz fuhrt dann zu einer gerin- 
geren Hydrolyse von Lignin. Hemicellulosen unterliegen insbesondere der sauren Hydrolyse und die meisten 
konnen durch eine einleitende Dampf-Prehydrolysestufe beim Kraft-Zellstoffverfahren, wie im "Hintergrund der 
Erfindung" beschrieben, oder durch ein saures Sulfrt-Kochverfahren, zersetzt werden. 
[0064] Bei der Reaktion von Holz mit alkalischen Losungen werden alle Komponenten des Holzes unter stark 
alkalischen Bedingungen abgebaut. Bei der erhbhten Temperatur von 140 °C oderdariiber, die typischerweise 
wahrend des Kraft-Holzzellstoffverfahrens verwendet wird, werden Hemicellulosen und Lignin bevorzugt ab- 
gebaut durch verdunnte alkalische Losungen. Aufterdem konnen samtliche Holzkomponenten durch Bleich- 
mittel oxidiert werden, wie Chlor, Natriumhypochlorit und Wasserstoffperoxid. 

[0065] Ubliche Zellstoff- bzw. Pulpenverfahren, wie das Sulfitzellstoff- oder alkalische Zellstoffverfahren, kon- 
nen angewendet werden, um einen Holzzellstoff zu ergeben, der erfindungsgemafJ behandelt wird, um eine 
Zusammensetzung bereitzustellen, die fur die Herstellung von Lyocell-Fasern geeignet ist. Ein Beispiel fur ein 
geeignetes alkalisches Zellstoffverfahren ist das Kraft-Verfahren, ohne eine saure Vorhydrolysestufe. Wenn 
Kraft-Zellstoffe als Ausgangsmaterial bei der Durchfuhrung der vorliegenden Erfindung verwendet werden, un- 
terliegen sie keiner sauren Prehydrolyse. Durch Vermeidung der sauren Vorbehandlungsstufe vor der alkali- 
schen Zellstoffverarbeitung werden die Gesamtkosten der Erzeugung von Holzzellstoff verringert. Aufterdem 
benutzt die gegenwartige industrielle Praxis die ansatzweise Vorhydrolysebehandlung, wohingegen kontinu- 
ierliche Zellstoff-Herstellungssysteme zunehmend zur Herstellung von Zellstoff verwendet werden. Dem ent- 
sprechend konnen ansatzweise Hydrolysebehandlungen das Ausmali der Zellstoffherstellung in einem ande- 
rerseits kontinuierlichen Zellstoff-Herstellungssystem begrenzen. 

[0066] Die Charakteristika von Holzzellstoff, der als Ausgangsmaterial bei der Durchfuhrung der vorliegenden 
Erfindung geeignet ist, umfassen einen Hemicellulosegehalt von mindestens 7 Gew.-%, vorzugsweise von 7% 
bis etwa 30 Gew-%, bevorzugter von 7% bis etwa 25 Gew.-%, und am bevorzugtesten von etwa 9% bis etwa 
20 Gew.-%; einen durchschnittlichen D.P. der Cellulose von etwa 600 bis etwa 1800; und einen Ligningehalt 
von 0% bis etwa 20%, bezogen auf das Gewicht. Der hier verwendete Ausdruck "Prozent (oder %), bezogen 
auf das Gewicht" oder "Gewichtsprozent" oder grammatikalische Varianten davon, bezogen auf den Gehalt ei- 
nes Zellstoffs an Hemicellulose oder Lignin, bedeutet den Gewichtsprozentsatz, bezogen auf das Trockenge- 
wicht des Zellstoffs. 

[0067] Der Zellstoff kann einer Bleiche nach jeglichem ublichen Bleichverfahren unterworfen werden unter 
Verwendung von Bleichmitteln, die, ohne eine Beschrankung darzustelien, Chlor, Chlordioxid, Natriumhypo- 
chlorit, Persauren und Wasserstoffperoxid umfassen'. 

[0068] Wie in der Fig. 1 gezeigt, wird bei der Durchfuhrung der vorliegenden Erfindung, wenn das Ausgangs- 
material, wie Weichholz, in Zellstoff, wie Kraft-Zellstoff, uberfuhrt ist, der Cellulose und Hemicellulose enthalt, 
dieser einer Behandlung unterzogen, wodurch der durchschnittliche D.P. der Cellulose verringert wird, ohne 
dass der Hemicellulosegehalt betrachtlich verringert wird, unter Bildung der erfindungsgemalien Zusammen- 
setzungen. In diesem Zusammenhang bedeutet der Ausdruck "ohne den Hemicellulosegehalt wesentlich zu 
verringern", dass der Hemicellulosegehalt nicht um mehr als etwa 50%, vorzugsweise nicht mehr als etwa 
15%, und besonders bevorzugt nicht mehr als etwa 5%, verringert wird. Der Ausdruck "Polymerisationsgrad" 
(abgekurzt als D.P.) bezeichnet die Anzahl von D-Glukosemonomeren in einem Cellulosemolekul. Somit be- 
deutet der Ausdruck "durchschnittlicher Polymerisationsgrad" oder "durchschnittlicher D.P." die durchschnittli- 
che Anzahl von D-Glukosemolekulen pro Cellulosepolymer in einer Population von Cellulosepolymeren. Diese 
Verringerungsbehandlung fur den D.P. erfolgt nach dem Pulpenverfahren bzw. Zellstoffverfahren und vor, nach 
oder im Wesentlichen gleichzeitig mit dem Bleichverfahren, wenn eine Bleichstufe verwendet wird. In diesem 
Zusammenhang bedeutet der Ausdruck "im Wesentlichen gleichzeitig mit", dass mindestens ein Teil der Ver- 
ringerungsstufe des D.P. zur gleichen Zeit wie mindestens ein Teil der Bleichstufe auftritt. Vorzugsweise erfolgt 
die Bleichstufe, wenn sie angewendet wird, vor der Behandlung zur Verringerung des durchschnittlichen D.P. 
der Cellulose. Vorzugsweise wird der durchschnittliche D.P. der Cellulose auf einen Wert innerhalb des Be- 
reichs von etwa 200 bis etwa 1100 verringert; bevorzugter auf einen Wert innerhalb des Bereichs von etwa 300 
bis etwa 1100; am bevorzugtesten auf einen Wert von etwa 400 bis etwa 700. Falls nicht anders angegeben, 
wird der D.P. bestimmt nach dem ASTM-Test 1301-12. Ein D.P. innerhalb der vorstehenden Bereiche ist er- 
wunscht, da im Bereich wirtschaftlich gunstiger Arbeitsbedingungen die Viskositat der Mutterlauge, d. h. der 
Losung des behandelten Zellstoffs, aus dem die Lyocell-Fasern hergestellt werden, ausreichend gering ist, so 
dass die Mutterlauge bequem durch die engen Offnungen extrudiert werden konnen, die zur Bildung von Lyo- 
cell-Fasern verwendet werden, jedoch nicht so gering, dass die Festigkeit der resultierenden Lyocell-Fasern 
wesentlich beeintrachtigt wird. Vorzugsweise ist der Bereich der D.P.-Werte des behandelten Zellstoffs unimo- 
dal und weist eine schatzungsweise normale Verteilung auf, die sich um den modalen D.P. -Wert zentriert. 
[0069] Der Hemicellulosegehalt des behandelten Zellstoffs, ausgedruckt als Gewichtsprozentsatz, betragt zu- 
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mindest 7 Gew.-%; vorzugsweise von etwa 7 Gew.-% bis etwa 30 Gew.-%, bevorzugter von etwa 7 Gew.-% 
bis etwa 20 Gew.-%; am bevorzugtesten von etwa 10 Gew.-% bis etwa 1 7 Gew.-%. Der hier verwendete Aus- 
druck "Prozent (oder %), bezogen auf das Gewicht" oder "Gewichtsprozent" oder grammatikalische Aquiva- 
lente davon, bei Anwendung auf den Hemicellulose- oder Ligningehalt von behandeltem Zellstoff, bedeutet 
den Gewichtsprozentsatz, bezogen auf das Trockengewicht des behandelten Zellstoffs. 
[0070] Ein gegenwartig bevorzugtes Mittel zur Behandlung des Zellstoffs zur Verringerung des durchschnitt- 
lichen D.P. der Cellulose, ohne den Hemicellulosegehalt wesentlich zu verringem, liegt in der Behandlung des 
Zellstoffs mit Saure. Es kann jegliche Saure verwendet werden, einschliefilich, ohne eine Einschrankung dar- 
zustellen: Chlorwasserstoff, Phosphorsaure, Schwefelsaure, Essigsaure und Salpetersaure, lediglich voraus- 
gesetzt, dass der pH-Wert der angesauerten Lbsung gesteuert werden kann. Die gegenwartig bevorzugte Sau- 
re ist Schwefelsaure, da sie eine starke Saure ist und kein betrachtliches Korrosionsproblem ergibt, wenn sie 
in einem Verfahren im industriellen Malistab eingesetzt wird. Zusatzlich kann ein Saureersatz anstelle von oder 
zusammen mit Sauren eingesetzt werden. Ein Saureersatz ist eine Verbindung, die eine Saure bildet, wenn 
sie in der den Zellstoff enthaltenden Losung gelost wird. Beispiele fur Saureersatz umfassen Schwefeldioxid- 
gas, Stickstoffdioxidgas, Kohlendioxidgas und Chlorgas. 

[0071] Wenn eine Saure oder ein Saureersatz oder eine Kombination von Sauren oder Saureersatz verwen- 
det wird, urn den Zellstoff zu behandeln, wird eine Sauremenge zu dem Zellstoff zugesetzt, die ausreicht, den 
pH-Wert des Zellstoffs auf einen Wert innerhalb des Bereichs von etwa 0,0 bis etwa 5,0 einzustellen; vorzugs- 
weise im Bereich von etwa 0,0 bis etwa 3,0; am bevorzugtesten im Bereich von etwa 0,5 bis etwa 2,0. Die Sau- 
rebehandlung wird wahrend eines Zeitraums von etwa 2 Minuten bis etwa 5 Stunden bei einer Temperatur von 
etwa 20°C bis etwa 180°C, vorzugsweise von etwa 50°C bis etwa 150 °C, am bevorzugtesten von etwa 70°C 
bis etwa 110°C, durchgefuhrt. Die Geschwindigkeit, mit der die Verringerung des D.P. auftritt, kann erhoht wer- 
den durch Anheben der Temperatur und/oder des Drucks, unter dem die Saurebehandlung durchgefuhrt wird. 
Vorzugsweise wird der Zellstoff wahrend der Saurebehandlung geruhrt, obwohl das Ruhren nicht zu kraftig 
sein sollte. Aulierdem fuhrt die Saurebehandlung des Zellstoffs gemafi der Erfindung zu einem behandelten 
Zellstoff mit einem niedrigen Gehalt an Ubergangsmetallen, wie hier genauer beschrieben. 
[0072] Ein weiteres Mittel zur Behandlung des Zellstoffs, um den durchschnittlichen D.P. der Cellulose zu ver- 
ringem, ohne den Hemicellulosegehalt wesentlich zu verringern, ist die Behandlung des Zellstoffs mit Dampf. 
Der Zellstoff wird vorzugsweise direkt oder indirekt dem Dampf bei einer Temperatur im Bereich von etwa 
120°C bis etwa 260°C wahrend eines Zeitraums von etwa 0,5 Minuten bis etwa 10 Minuten bei einem Druck 
von etwa 150 bis etwa 750 psi ausgesetzt. Vorzugsweise umfasst der Dampf eine Menge von Saure, die aus- 
reicht, um den pH-Wert des Dampfes auf einen Wert innerhalb des Bereichs von etwa 1 ,0 bis etwa 4,5 zu ver- 
ringem. Die Saure kann jegliche Saure sein, ist jedoch bevorzugt Schwefelsaure. Durch Aussetzen des Zell- 
stoffs sowohl der Saure als auch des Dampfes wird es moglich, niedrigere Drucke und Temperaturen zu ver- 
wenden, um den durchschnittlichen D.P. der Cellulose im Vergleich mit der Verwendung von Dampf allein zu 
verringern. Dem entsprechend fuhrt die Verwendung von Dampf zusammen mit Saure zu geringeren Faser- 
fragmenten in dem Zellstoff. 

[0073] Ein weiteres Mittel zur Behandlung des Zellstoffs zur Verringerung des durchschnittlichen D.P. der Cel- 
lulose, ohne den Hemicellulosegehalt wesentlich zu verringern, ist die Behandlung des Zellstoffs mit einer 
Kombination von Eisen(ll)-sulfat und Wasserstoffperoxid. Das Eisen(ll)-sulfat liegt in einer Konzentration von 
etwa 0,1 M bis etwa 0,6 M vor, das Wasserstoffperoxid liegt in einer Konzentration von etwa 0,1% Vol./Vol. bis 
etwa 1 ,5 V0I./V0I. vor, und der Zellstoff wird der Kombination wahrend eines Zeitraums von etwa 10 Minuten 
bis etwa 1 Stunde bei einem pH-Wert von etwa 3,0 bis etwa 5,0 ausgesetzt. 

[0074] Ein weiteres Mittel zur Behandlung des Zellstoffs, um den durchschnittlichen D.P. der Cellulose zu ver- 
ringern, ohne den Hemicellulosegehalt wesentlich zu verringern, ist die Behandlung des Zellstoffs mit einer 
Kombination von mindestens einem Ubergangsmetall und Peressigsaure. Das/Die Ubergangsmetalle) 
liegt/liegen in einer Konzentration von etwa 5 ppm bis etwa 50 ppm vor, die Peressigsaure liegt in einer Kon- 
zentration von etwa 5 mmol pro Liter bis etwa 200 mmol pro Liter vor, und der Zellstoff wird der Kombination 
wahrend eines Zeitraums von etwa 0,2 Stunden bis etwa 3 Stunden bei einer Temperatur von etwa 40°C bis 
etwa 1 00°C ausgesetzt. 

[0075] Ein anderes Mittel zur Behandlung des Zellstoffs zur Verringerung des durchschnittlichen D.P. der Cel- 
lulose, ohne den Hemicellulosegehalt wesentlich zu verringern, ist die Behandlung des Zellstoffs mit alkali- 
schem Chlordioxid oder mit alkalischem Natriumhypochlorit. 

[0076] Unter Bezugnahme auf die Fig. 1 wird der Zellstoff zur Verringerung des durchschnittlichen D.P. der 
Cellulose behandelt, vorzugsweise auch zur Verringerung des Gehalts an Ubergangsmetallen, ohne den He- 
micellulosegehalt des Zellstoffs wesentlich zu verringern, worauf der behandelte Zellstoff vorzugsweise weiter 
behandelt wird, um die Kupferzahl auf einen Wert von weniger als etwa 2,0, bevorzugter weniger als etwa 1,1, 
am bevorzugtesten weniger als etwa 0,7, gemessen nach Weyerhaeuser-Test Nr. PPD3, zu verringern. Eine 
niedrige Kupferzahl ist erwunscht, da im Allgemeinen angenommen wird, dass eine hohe Kupferzahl zu einer 
Zersetzung der Cellulose wahrend und nach dem Auflosen fuhrt. Die Kupferzahl ist ein empirischer Test, der 
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verwendet wird, urn den Reduktionswert der Cellulose zu messen. Die Kupferzahl wird ausgedruckt als die An- 
zahl von Milligramm an metallischem Kupfer, die von Kupfer(ll)-hydroxid zur Kupfer(l)-oxid in alkalischem Me- 
dium durch ein spezielles Gewicht des Cellulosematerials reduziert wird. Die Kupferzahl des behandelten Zell- 
stoffs der vorliegenden Erfindung kann verringert werden, beispielsweise durch Behandeln des Zellstoffs mit 
Natriumborhydrid oder Natriumhydroxid, wie in Beispiel 2 bzw. Beispiel 3 veranschaulicht, oder durch Behan- 
deln des Zellstoffs mit einem oder mehreren Bleichmitteln, einschlielilich, jedoch ohne eine Beschrankung dar- 
zustellen, Natriumhypochlorit, Chlordioxid, Peroxide (wie Wasserstoffperoxid) und Persauren (wie Peressig- 
saure), wie in Beispiel 17 veranschaulicht. 

[0077] Unter Bezugnahme auf die Fig. 1 wurde die Kupferzahl des Zellstoffs verringert, worauf der behandel- 
te Zellstoff entweder in Wasser gewaschen und in ein Bad aus organischem Lbsungsmittel, wie NMMO, iiber- 
filhrt wird, zur Auflosung vor der Bildung von geformten Lyocell-Kbrpern, oder kann der behandelte Zellstoff 
mit Wasser gewaschen und fur die anschlieliende Verpackung, Lagerung und/oder den Transport getrocknet 
werden. Wenn der behandelte Zellstoff gewaschen und getrocknet wird, ist es bevorzugt, ihn vor dem Trocknen 
zu einer Folie zu formen. Die getrocknete Folie kann dann zu einer Rolle oder zu einem Ballen geformt werden, 
falls dies gewiinscht wird, fur die anschlieUende Lagerung und den Transport. GemalJ einer besonders bevor- 
zugten Ausfuhrungsform weist der behandelte Zellstoff der vorliegenden Erfindung einen Mullen Burst-Index 
von weniger als etwa 2,0 kN/g (Kilo-Newton pro Gramm), bevorzugter von weniger als etwa 1 ,5 kN/g, am be- 
vorzugtesten von weniger als etwa 1 ,2 kN/g, auf. Der Mullen Burst-Index wird bestimmt unter Verwendung des 
TAPPI-Tests Nr. T-220. Daruber hinaus weist gemafi einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform eine Folie 
aus behandeltem Zellstoff gemali der Erfindung einen Tear-Index (Reiliindex) von weniger als 14 mNm 2 /g, be- 
vorzugter von weniger als 8 mNm 2 /g, am bevorzugtesten von weniger als 4 mNm 2 /g, auf. Der Tear-Index wird 
bestimmt unter Verwendung des TAPPI-Tests Nr. T-220. Eine Folie aus getrocknetem, behandeltem Zellstoff 
mit Werten fur den Mullen Burst-Index und den Tear-Index innerhalb der vorstehenden Bereiche ist zweckma- 
ftig, da die Folien aus behandeltem Zellstoff leichter zu kleinen Fragmenten gebrochen werden konnen, wo- 
durch das Auflbsen des behandelten Zellstoffs in einem Lbsungsmittel, wie NMMO, erleichtert wird. Es ist 
gunstig, so wenig Kraft wie mbglich zu verwenden, urn die behandelten Zellstofffolien zu zerbrechen, da die 
Anwendung einer hohen Brech- oder Druckkraft ausreichend Warme erzeugt, urn eine Verhornung des behan- 
delten Zellstoffs zu ergeben, d. h. eine Hartung des behandelten Zellstoffs an der Druckstelle, wodurch relativ 
unlosliche Teilchen des behandelten Zellstoffs gebildet werden. Alternativ kann der behandelte gewaschene 
Zellstoff getrocknet und fur die Lagerung und/oder den Transport zu Fragmenten gebrochen werden. 
[0078] Ein gunstiges Merkmal des erfindungsgemaU behandelten Zellstoffs liegt darin, dass die Cellulosefa- 
sern nach der Behandlung im Wesentlichen intakt bleiben. Dem entsprechend weist der behandelte Zellstoff 
einen Freiheitsgrad und einen Feinstoffgehalt auf, die ahnlich denen oder geringer denen von nicht-behandel- 
tem Zellstoff sind. Die Fahigkeit, den behandelten erfindungsgemafJen Zellstoff zu einer Folie zu formen, die 
dann zu einer Rolle oder einem Ballen geformt werden kann, hangt stark von der Integritat der Cellulosefaser- 
struktur ab. So sind beispielsweise die Fasern eines Zellstoffs, der einen intensiven Dampfexplosion unterzo- 
gen wurde, d. h. mit Dampf unter Hochdruck behandelt wurde, der zur Explosion der Fasern fuhrt, urn den 
durchschnittlichen D.P der Cellulose zu verringern, aufterst fragmentiert. Dem entsprechend kann nach dem 
besten Wissen der vorliegenden Anmelden explodierte Cellulose nicht zu einer Folie oder Rolle in einer ge- 
werblich durchfuhrbaren Weise geformt werden. Die Dampfbehandlung von Zellstoff bei der Durchfuhrung der 
vorliegenden Erfindung wird unter relativ milden Bedingungen durchgefuhrt, die nicht zu einer signifikanten 
Schadigung der Zellstofffasern fuhren. 

[0079] Ein weiteres gunstiges Merkmal der behandelten Zellstoffe der vorliegenden Erfindung ist ihre leichte 
Loslichkeit in organischen Lbsungsmitteln, wie tertiare Aminoxide einschlielilich NMMO. Die rasche Lbslichkeit 
des behandelten Zellstoffs vor dem Verspinnen zu Lyocell-Fasern ist wichtig, urn die Zeit zu verringern, die zur 
Erzeugung der Lyocell-Fasern oder anderer geformter Kbrper wie Folien benbtigt wird, und damit die Kosten 
des Verfahrens herabzusetzen. Daruber hinaus ist eine wirksame Auflosung wichtig, da die Konzentration von 
verbleibenden nicht-gelosten Teilchen und teilweise gelbsten Teilchen, gallert-artiges (gelatinous) Material, 
welche die Geschwindigkeit, bei der die Fasern gesponnen werden konnen, verringert wird, eine Tendenz zum 
Verstopfen der Spinndusen, durch die die Lyocell-Fasern gesponnen werden, und ein Brechen der gesponne- 
nen Fasern bewirken konnen, auf ein Minimum herabgesetzt. 

[0080] Ohne an eine Theorie gebunden zu sein wird angenommen, dass das erfindungsgemalte Verfahren, 
das zur Verringerung des durchschnittlichen D.P. von Cellulose verwendet wird, auch die Sekundarschicht der 
Zellstofffasern permeabilisiert, wodurch eine wirksame Penetration von Lbsungsmittel durch die Zellstofffaser 
moglich wird. Die Sekundarschicht ist die vorherrschende Schicht der Zellwandung und enthalt die meiste Cel- 
lulose und Hemicellulose. 

[0081] Die Loslichkeit der erfindungsgemafi behandelten Zellstoffe in einem tertiaren Aminoxid-Losungsmit- 
tel, wie NMMO, kann gemessen werden durch Zahlen der Anzahl von ungelosten gallert-artigen Teilchen in 
einer Lbsung des Zellstoffs. Das hier vorhandene Beispiel 7 zeigt die Gesamtanzahl von ungelosten, gallert-ar- 
tigen Teilchen in einer Probe von behandeltem Zellstoff der Erfindung, gemessen durch Laserstreuung. 
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[0082] Vorzugsweise Ibsen sich die erfindungsgemafien Zusammensetzungen vollstandig in NMMO in weni- 
ger als etwa 70 Minuten, vorzugsweise weniger als etwa 20 Minuten, unter Verwendung der Auflosungs-Ver- 
fahrensweise, die im vorliegenden Beispiel 6 beschrieben wird. Der Ausdruck "vollstandiges Losen", der in die- 
sem Zusammenhang gebraucht wird, bedeutet, dass im Wesentlichen keine ungelbsten Teilchen sichtbar sind, 
wenn eine Mutterlauge, gebildet durch Auflosen der erfindungsgemafien Zusammensetzungen in NMMO, un- 
ter einem Lichtmikroskop bei einer Vergrblierung von 40X bis 70 X betrachtet wird. 

[0083] Weiter haben die Zusammensetzungen der vorliegenden Erfindung vorzugsweise einen Carbonylge- 
halt von weniger als etwa 120 umol/g und einen Carboxylgehalt von weniger als etwa 120 umol/g. Der Gehalt 
an Carboxyl- und Carbonylgruppen wird gemessen mittels eines geeigneten Assays des Thuringisches Institut 
furTextil- und Kunststoff-Forschung e. V., Breitscheidstr. 97, D-07407 Rudolstadt, Deutschland. 
[0084] Aulierdem hat der erfindungsgemafi behandelte Zellstoff vorzugsweise einen niedrigen Gehalt an 
Ubergangsmetall. Die Ubergangsmetalle sind ungunstig in behandeltem Zellstoff, da sie beispielsweise die 
Zersetzung von Cellulose und NMMO beim Lyocell-Verfahren beschleunigen. Beispiele fur Ubergangsmetalle, 
die gewohnlich in behandeltem Zellstoff gefunden werden, der sich von Baumen ableitet, umfassen Eisen, 
Kupfer, Nickel und Mangan. Vorzugsweise ist der Gesamtgehalt an Ubergangsmetall in den erfindungsgema- 
fien Zusammensetzungen geringer als etwa 20 ppm, bevorzugter weniger als etwa 5 ppm. Vorzugsweise ist 
der Eisengehalt der erfindungsgemalien Zusammensetzungen geringer als etwa 4 ppm, bevorzugter weniger 
als etwa 2 ppm, gemessen nach dem Weyerhaeuser-Test AM5-PULP-1/6010, und der Kupfergehalt der erfin- 
dungsgemalien Zusammensetzungen ist vorzugsweise geringer als etwa 1 ,0 ppm, bevorzugter weniger als 
etwa 0,5 ppm, gemessen nach dem Weyerhaeuser-Test AM5-PULP-1/6010. 

[0085] Urn Lyocell-Fasern oder andere geformte Korper, wie Folien, aus dem erfindungsgemafi behandelten 
Zellstoff herzustellen, wird der behandelte Zellstoff zunachst in einem Aminoxid gelbst, vorzugsweise einem 
tertiaren Aminoxid. Representative Beispiele fur Aminoxid-Losungsmittel, die bei der Durchfuhrung der vorlie- 
genden Erfindung geeignet sind, werden in dem US-Patent Nr. 5 409 532 beschrieben. Das gegenwartig be- 
vorzugte Aminoxid-Losungsmittel ist N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO). Andere representative Beispiele fur 
Losungsmittel, die bei der Durchfuhrung der Erfindung brauchbar sind, umfassen Dimethylsulfoxid (DMSO), 
Dimethylacetamid (DMAC), Dimethylformamid (DMF) und Caprolactamderivate. Der behandelte Zellstoff wird 
in Aminoxid-Losungsmittel nach jeglicher Methode des Standes der Technik gelbst, wie beispielsweise in den 
US-Patenten Nr. 5 534 113, 5 330 567 und 4 246 221 beschrieben. Der gelbste behandelte Zellstoff wird als 
Mutterlauge (Dope) bezeichnet. Die Mutterlauge wird zur Herstellung von Lyocell-Fasern oder anderen ge- 
formten Korpern, wie Folien, nach einer Vielzahl von Techniken verwendet. Beispiele fur Techniken zur Her- 
stellung einer Folie aus den erfindungsgemafien Zusammensetzungen sind in dem US-Patent Nr. 5 401 447 
von Matsui et al. und in dem US-Patent Nr. 5 277 857 von Nicholson beschrieben. 

[0086] Eine geeignete Technik zur Herstellung von Lyocell-Fasern aus der Mutterlauge umfasst das Extrudie- 
ren der Mutterlauge durch eine Duse zur Bildung von zahlreichen Filamenten, Waschen der Filamente zur Ent- 
fernung des Lbsungsmittels und Trocknen der Lyocell-Filamente. Die Fig. 2 zeigt ein Blockdiagramm des ge- 
genwartig bevorzugten Verfahrens zur Bildung von Lyocell-Fasern aus den behandelten Zellstoffen der Erfin- 
dung. Der Ausdruck "Cellulose" in Fig. 2 bezieht sich auf die erfindungsgemafien Zusammensetzungen. Falls 
notwendig, wird die Cellulose in der Form von behandeltem Zellstoff physikalisch gebrochen, beispielsweise 
durch einen Shredder, bevor sie in einem Aminoxid-Wasser-Gemisch unter Bildung einer Mutterlauge gelbst 
wird. Der behandelte erfindungsgemafie Zellstoff kann in einem Aminlbsungsmittel nach jeglicher bekannter 
Verfahrensweise gelbst werden, beispielsweise wie von McCorsley im US-Patent Nr. 4 246 221 angegeben. 
Hier wird der Zellstoff nass in einem Nicht-Lbsungsmittelgemisch von etwa 40% NMMO und 60% Wasser be- 
handelt. Das Verhaltnis von behandeltem Zellstoff zu nassem NMMO betragt etwa 1 : 5,1 bezogen an das Ge- 
wicht. Das Gemisch wird in einem Doppelarmmischer vom Sigmablatttyp wahrend etwa 1,3 Stunden im Vaku- 
um bei etwa 120°C vermischt, bis ausreichend Wasser abdestilliert ist, so dass etwa 12-14%, bezogen auf das 
NMMO, zuruckbleiben, so dass eine Celluloselbsung gebildet wird. Alternativ kann NMMO mit einem geeigne- 
ten Wassergehalt einleitend verwendet werden, urn die Notwendigkeit einer Vakuumdestillation zu vermeiden. 
Dies stellt einen bequemen Weg dar zum Spinnen von Mutterlaugen im Laboratorium, wo handelsubliches 
NMMO mit einer Konzentration von etwa 40-60% mit dem Laboratoriumsreagens NMMO vermischt werden 
kann, das nur etwa 3% Wasser enthalt, unter Bildung eines Celluloselbsungsmittels mit 7-15% Wasser. Die 
Feuchtigkeit, die normalerweise in dem Zellstoff vorhanden ist, sollte einberechnet werden, urn den Wasser- 
gehalt, der in dem Losungsmittel vorhanden ist, einzustellen. Es kann hingewiesen werden auf den Artikel von 
Chanzy, H. und A. Peguy, Journal of Polymer Science, Polymer Physics Ed. 18: 1137-1144 (1980) und Navard, 
P. und J. M. Haudin, British Polymer Journal, S. 174 (Dez. 1980) betreffend die Herstellung von Cellulosemut- 
terlaugen in NMMO-Wasser-Lbsungsmitteln im Laboratorium. 

[0087] Der gelbste behandelte Zellstoff (nun als Mutterlauge bezeichnet) wird durch Extrusionsbffnungen in 
einen turbulenten Luftstrom gezwungen, statt direkt in ein Regenerationsbad, wie dies im Fall von Viskose oder 
Cuprammonium-Rayon der Fall ist. Erst spater werden die latenten Fasern regeneriert. 
[0088] Ein Beispiel fur eine derartige Technik ist das terminierte Zentrifugalspinnen. Zentrifugalspinnen wurde 
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zur Bildung von Fasern aus geschmolzenen synthetischen Polymeren, wie Polypropylen, verwendet. Zentrifu- 
galspinnen wird als Beispiel veranschaulicht in den US-Patenten Nr. 5 242 633 und 5 326 241 von Rook et al. 
und im US-Patent Nr. 4 440 700 von Okada et al. Eine gegenwartig bevorzugte Vorrichtung und Methode zur 
Bildung von Lyocell-Fasern gemaR der Erfindung durch Zentrifugalspinnen wird im US-Patent Nr. 6 235 392 
beschrieben, auf welches hier Bezug genommen wird. Die Fig. 3 stellt ein Beispiel fur eine gegenwartig bevor- 
zugte Zentrifugalspinnausriistung dar, die verwendet wird, die erfindungsgemafien Lyocell-Fasern herzustel- 
len. Unter Bezugnahme auf Fig. 3 wird in einem typischen Zentrifugalspinnverfahren die erhitzte Mutterlauge 
1 in einen erhitzten, im Allgemeinen hohlen Zylinder oder eine Trommel 2 mit einer geschlossenen Basis und 
einer Vielzahl von kleinen Offnungen 4 in den Seitenwanden 6 gerichtet. Wenn der Zylinder rotiert, wird die 
Mutterlauge horizontal durch die Offnungen in Form von dunnen Strangen 8 gezwungen. Da diese Strange in 
der Umgebungsluft auf Widerstand stoden, werden sie urn einen groden Faktor gezogen oder gestreckt. Die 
Streckmenge hangt von leicht steuerbaren Faktoren ab, wie der Rotationsgeschwindigkeit des Zylinders, der 
Grade der Offnungen und der Viskositat der Mutterlauge. Die Strange der Mutterlauge fallen entweder durch 
die Gravitatskraft herab oder werden sanft durch einen Luftstrom nach unten in ein Nicht-Losungsmittel 10 ge- 
zwungen, das in einem Bassin 12 gehalten wird, wo sie zu einzelnen orientierten Fasern koaguliert werden. 
Alternativ konnen die Mutterlaugestrange 8 entweder teilweise oder vollstandig regeneriert werden durch ein 
Wasserspray aus einem Ring von Spruhdiisen 16, der durch eine Quelle einer Regenerationslosung 18 ge- 
speist wird. Sie konnen auch zu einem Vlies vor dem oder wahrend des Regenerierens geformt werden. Was- 
ser ist das bevorzugte Koagulations-Nicht-Losungsmittel, obwohl Ethanol oder Wasser-Ethanol-Gemische 
ebenfalls geeignet sind. Von diesem Punkt werden die Fasern gesammelt und sie konnen gewaschen werden, 
urn restliches NMMO zu entfernen, gebleicht werden - falls gewunscht - und getrocknet werden. Das gegen- 
wartig bevorzugte Zentrifugalspinnverfahren unterscheidet sich auch von ublichen Verfahren zur Bildung von 
Lyocell-Fasern, da die Mutterlauge nicht kontinuierlich linear nach unten in der Form von ungebrochenen Fa- 
den durch einen Luftspalt in das Regenerierungsbad gezogen werden. 

[0089] Ein weiteres Beispiel fur eine Technik, die zur Bildung der erfindungsgemaden Lyocell-Fasern geeig- 
net ist, wird als Schmelzblasen bezeichnet, wobei Mutterlauge durch eine Reihe von Offnungen mit kleinem 
Durchmesser in einen Luftstrom mit hoher Geschwindigkeit extrudiert wird, der im Allgemeinen parallel zu den 
extrudierten Fasern fliedt. Die Luft mit hoher Geschwindigkeit zieht oder streckt die Fasern beim Kiihlen. Das 
Strecken dient zwei Zwecken: es bewirkt einen gewissen Grad von longitudinaler molekularer Orientierung und 
verringert den endgultigen Faserdurchmesser. Schmelzblasen wurde intensiv seit den 1970er Jahren verwen- 
det zur Bildung von Fasern aus geschmolzenen synthetischen Polymeren, wie Polypropylen. Beispiele fur Pa- 
tente, die das Schmelzblasen verwenden, sind Weber et al., US-Patent Nr. 3 959 421 , Milligan et al., US-Patent 
Nr. 5 075 068, und US-Patente Nr. 5 628 941, 5 601 771, 5 601 767, 4 416 698, 4 246 221 und 4 196 282. Das 
Schmelzblasen fuhrt typischerweise zu Fasern mit einem geringen Durchmesser (besonders haufig von weni- 
ger als 10 urn), die geeignet sind zur Herstellung von Vliesmaterialien. 

[0090] Bei der gegenwartig bevorzugten Schmelzblasmethode wird die Mutterlauge bei etwas erhohter Tem- 
peratur zu der Spinnvorrichtung mittels einer Pumpe oder eines Extruders bei Temperaturen von 70°C bis 
140°C ubermittelt. Schliedlich wird die Mutterlauge zu einem Extrusionskopf gefuhrt, der eine Vielzahl von 
Spinnoffnungen aufweist. Die Filamente aus der Mutterlauge treten in einen turbulenten Gasstrom mit relativ 
hoher Geschwindigkeit ein, der in einer im Allgemeinen parallelen Richtung zu dem Weg der latenten Fasern 
stromt. Wenn die Mutterlauge durch die Offnungen extrudiert wird, werden die fliissigen Strange oder latenten 
Filamente gezogen (oder betrachtlich im Durchmesser verringert und in der Lange erhoht) wahrend der konti- 
nuierlichen Zugbehandlung nach dem Verlassen der Offnungen. Die Turbulenz induziert eine nattirliche Krau- 
selung und eine gewisse Variability des endgultigen Faserdurchmessers sowohl zwischen den Fasern als 
auch langs der Lange der einzelnen Fasern. Die Krauselung ist unregelmadig und weist eine 
Peak-zu-Peak-Amplitude auf, die gewohnlich grader ist als etwa ein Faserdurchmesser mit einer Periode, die 
gewohnlich grader ist als etwa fiinf Faserdurchmesser. Zu einem gewissen Punkt ihrer Zugbehandlung werden 
die Fasern mit einer Regenerierungslosung in Kontakt gebracht. Regenerierungslosungen sind Nicht-Losungs- 
mittel, wie Wasser, niedrige aliphatische Alkohole oder Mischungen davon. Das als Losungsmittel verwendete 
NMMO kann dann aus dem Regenerierungsbad zur Wiederverwendung gewonnen werden. Vorzugsweise 
wird die Regenerierungslosung als feines Spray in einer vorbestimmten Entfernung unter dem Extrusionskopf 
angewendet. 

[0091] Ein gegenwartig bevorzugtes Verfahren und Apparatur zur Bildung von Lyocell-Fasern durch Schmelz- 
blasen wird in dem US-Patent Nr. 6 235 392 beschrieben, auf welches hier Bezug genommen wird. Das ge- 
samte bevorzugte Schmelzblasverfahren wird durch das Blockdiagramm, wie in Fig. 2 gezeigt, dargestellt. Die 
Fig. 4 zeigt Details des gegenwartig bevorzugten Schmelzblasverfahrens. Eine Zulieferung von Mutterlauge 
wird durch einen Extruder und eine Verdrangerpumpe, die nicht dargestellt ist, durch die Leitung 200 zu einem 
Extrusionskopf 204 mit einer Vielzahl von Offnungen gefuhrt. Komprimierte Luft oder ein anderes Gas wird 
durch die Leitung 206 zugefuhrt. Latente Fasern 208 werden aus den Offnungen 340 (dargestellt in Fig. 5) ex- 
trudiert. Diese dunnen Strange von Mutterlauge 208 werden durch den Gasstrom mit hoher Geschwindigkeit 
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aufgenommen, der aus Schlitzen 344 (Fig. 5) in den Extrusionskopf austritt und sie werden betrachtlich ge- 
streckt oder verlangert, wenn sie nach unten getragen werden. Zu einem geeigneten Punkt ihrer Wanderung 
passieren die nunmehr gestreckten latenten Faserstrange 208 zwischen zwei Spruhleitungen 210, 212 und 
werden mit einem Spray von Wasser oder anderer Regenerationsfliissigkeit 214 in Kontakt gebracht. Die re- 
generierten Strange 215 werden aufgenommen durch eine rotierende Aufnahmewalze 216, wo sie sich konti- 
nuierlich bei 21 8 ansammeln, bis eine ausreichende Fasermenge akkumuliert wurde. Zu diesem Zeitpunkt wird 
eine neue Walze 216 eingebracht, urn die Fasern abzufangen, ohne die Produktion zu verlangsamen, so wie 
eine neue Rolle auf einer Papiermaschine verwendet wird. 

[0092] Die Oberflachengeschwindigkeit der Rolle 216 ist vorzugsweise geringer als die lineare Geschwindig- 
keit der absteigenden Fasern 215, so dass sie bis zu einem gewissen Grade girlandenfbrmig werden, wenn 
sie auf der Rolle angesammelt werden. Es ist nicht gunstig, wenn die Rolle 216 eine betrachtliche Spannung 
an die Fasern anlegen wiirde, wenn sie akkumuliert werden. Alternativ kann ein bewegtes, Offnungen aufwei- 
sendes Band anstelle der Rolle verwendet werden, urn die Fasern zu sammeln und sie zu jeglichem notwen- 
digen stromab liegenden Verfahren zu fiihren. Die Regenerationslosung, die verdunntes NMMO oder anderes 
Lbsungsmittel enthalt, tropft von der akkumulierten Faser 220 in den Behalter 222. Von dort wird sie zu einer 
Lbsungsmittel-Ruckgewinnungseinheit gefuhrt, wo wiedergewonnenes NMMO konzentriert und in das Verfah- 
ren zuruckgefuhrt werden kann. 

[0093] Fig. 5 zeigt einen Querschnitt eines gegenwartig bevorzugten Extrusionskopfes 300, der in dem erfin- 
dungsgemalien bevorzugten Schmelzblasverfahren geeignet ist. Ein Mehrfachverteiler oder eine Zufuhrlei- 
tung 332 fur Mutterlauge erstreckt sich longitudinal durch das Nasenstuck 340. Innerhalb des Nasenstucks ver- 
lauft eine Kapillare oder verlaufen mehrere Kapillare 336 von dem Mehrfachverteiler nach unten. Diese neh- 
men sanft in ihrem Durchmesser in einer Ubergangszone 338 zu den Extrusionsbffnungen 340 ab. Gaskam- 
mern 342 erstrecken sich ebenfalls longitudinal durch die Duse. Diese treten durch Schlitze 344 aus, die be- 
nachbart zu dem Auslassende der Offnungen liegen. Interne Leitungen 346 ermbglichen den Zugang fur elek- 
trische Heizelemente oder Dampf/OIWarme. Die Gaszufuhr in die Kammern 342 wird norma|erweise vorer- 
warmt, es konnen jedoch auch Einrichtungen getroffen werden, urn ihre Temperatur innerhalb des Extrusions- 
kopfes selbst zu steuern. 

[0094] Die Kapillaren und Diisen in dem Nasenstuck des Extrusionskopfes konnen zu einem einzigen Block 
aus Metall nach jeglichergeeigneter Art gebildet werden, wie Bohren oder Verarbeiten durch Elektroentladung. 
Alternativ kann auf Grund des relativ grollen Durchmessers der Offnungen das Nasenstuck als gespaltene 
Form mit passenden Halften 348, 348' (Fig. 5) ausgebildet sein. Dies bringt einen betrachtlichen Vorteil der 
Herstellungskosten und der Erleichterung des Reinigens. 

[0095] Der Durchmesser der Spinnoffnung kann im Bereich von 300-600 urn, vorzugsweise etwa 400-500 
urn, liegen mit einem L/D-Verhaltnis im Bereich von etwa 2,5-10. Bevorzugt wird eine Einfuhrungskapillare mit 
grbUerem Durchmesser als die Offnung verwendet. Die Kapillare hat normalerweise etwa das 1 ,2-2,5-fache 
des Durchmessers der Offnung und weist ein L/D-Verhaltnis von etwa 10-250 auf. Handelsubliche Lyocell-Fa- 
sern werden mit sehr kleinen Offnungen im Bereich von 60-80 urn gesponnen. Die grolieren Offnungsdurch- 
messer, die in der hier bevorzugten Schmelzblasvdfrichtung und im hier bevorzugten Verfahren verwendet 
werden, sind vorteilhaft, da sie einen Faktor darstellen, der einen wesentlich grolieren Durchsatz pro Zeitein- 
heit ermbglicht, zum Beispiel Durchsatze, die 1 g/min/Offnung oder mehr betragen. Daruber hinaus sind sie 
nicht annahernd so anfallig gegen eine Verstopfung durch kleine Stuckchen von Fremdmaterial oder ungelbs- 
tem Material in der Mutterlauge als dies kleinere Diisen sind. Die grolieren Dusen lassen sich wesentlich bes- 
ser reinigen, falls eine Verstopfung auftreten sollte und die Konstruktion der Extrusionskopfe ist betrachtlich 
vereinfacht. Die Betriebstemperatur und das Temperaturprofil langs der Offnung und der Kapillare sollten vor- 
zugsweise in den Bereich von etwa 70°C bis etwa 140°C fallen. Es erscheint gunstig, eine ansteigende Tem- 
peratur nahe dem Austritt der Spinnoffnungen zu haben. Es ergeben sich zahlreiche Vorteile, wenn bei Tem- 
peraturen so hoch wie moglich, bis zu etwa 140°C, gearbeitet werden kann, wo sich NMMO zu zersetzen be- 
ginnt. Unter diesen Vorteilen kann die Durchsatzrate im Allgemeinen bei einer hbheren Temperatur der Mutter- 
lauge erhoht werden. Durch Profilieren der Offnungstemperatur kann die Zersetzungstemperatur am Austritt- 
spunkt sicher angenahert werden, da die Zeit, in der die Mutterlauge bei oder nahe dieser Temperatur gehalten 
wird, aufierst gering ist. Die Lufttemperatur, wenn sie aus dem Schmelzblaskopf austritt, kann im Bereich von 
40°-100°C, vorzugsweise bei etwa 70°C, liegen. 

[0096] Die von dem Gasstrom getragenen extrudierten latenten Faserfilamente werden vorzugsweise rege- 
neriert durch einen feinen Wasserspray wahrend des letzten Teils ihrer Zugbehandlung. Sie treffen auf eine 
Aufnahmerolle bzw. Aufnahmewalze oder einem sich bewegenden Offnungen aufweisenden Band auf, wo sie 
zur weiteren Verarbeitung transportiert werden konnen. Die Aufnahmerolle oder das Band werden normaler- 
weise mit einer Geschwindigkeit betrieben, die etwas geringer ist als die der ankommenden Fasern, so dass 
kein oder nur ein minimaler Zug auf die ankommenden Fasern ausgeiibt wird. 

[0097] Fasern, die durch das gegenwartig bevorzugte Schmelzblasverfahren und die Vorrichtung gemali der 
Erfindung hergestellt werden, weisen eine natiirliche Krauselung auf, die der in einer Stuffer-Box verliehenen 
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nicht ahnlich ist. Die Krauselung, die in einer Stuffer-Box erhalten wird, ist relativ regelmafJig, weist eine relativ 
niedrige Amplitude auf, im Allgemeinen geringer als ein Faserdurchmesser, sowie eine kurze 
Peak-zu-Peak-Periode, normalerweise nicht mehr als zwei oder drei Faserdurchmesser. Gemali einer Ausfuh- 
rungsform weisen bevorzugte Fasern der Erfindung eine unregelma&ige Amplitude auf, die gewohnlich gro&er 
ist als ein Faserdurchmesser, sowie eine unregelmaliige Periode, die gewohnlich etwa funf Faserdurchmesser 
uberschreitet, ein Charakteristikum fur Fasern, die ein lockiges oder wellenfbrmiges Aussehen haben. 
[0098] Die Fig. 6 und 7 sind Scanning-Elektronenmikrografien bei 200X bzw. 10000X Vergrofterung von han- 
delsublicher Tencel (R) -Lyocell-Faser. Diese Fasern weisen einen ziemlich gleichma&igen Durchmesser auf und 
sind im Wesentlichen gerade. Die Oberflache, gesehen bei 10000X Vergrb&erung in der Fig. 7 ist bemerkens- 
wert glatt. Fig. 8 und Fig. 9 sind Scanning-Elektronenmikrografien einer schmelzgeblasenen Lyocell-Faser der 
vorliegenden Erfindung bei einer Vergrolierung von 100X bzw. 10000X. Die in Fig. 8 und Fig. 9 gezeigten Fa- 
sern wurden hergestellt aus dem behandelten Zellstoff, beschrieben im Beispiel 10. Wie speziell aus Fig. 8 er- 
sichtlich, ist der Faserdurchmesser variabel und die naturliche Krauselung der Fasern ist signifikant. Die ge- 
samte Morphologie der schmelzgeblasenen Fasern der Erfindung ist sehr vorteilhaft zur Bildung von feinen 
dichten Garnen, da viele ihrer Merkmale denen natiirlicher Fasern gleichen. Wie in Fig. 9 dargestellt, ist die 
Oberflache der schmelzgeblasenen Fasern nicht glatt sondern kieselformig. 

[0099] Das gegenwartig bevorzugte Schmelzblasverfahren ist geeignet fur Herstellungsgeschwindigkeiten 
von mindestens etwa 1 g/min Mutterlauge pro Spinnbffnung. Dies ist betrachtlich grblier als die Durchsatzrate 
von gegenwartigen gewerblichen Verfahren. Daruber hinaus haben die Fasern eine Zugfestigkeit im Durch- 
schnitt von mindestens 2 g/Denier und konnen leicht innerhalb des Bereichs von 4-100 urn Durchmesser, vor- 
zugsweise etwa 5-30 urn, hergestellt werden. Ein besonders bevorzugter Faserdurchmesser ist etwa 9-20 Mm, 
etwa im Bereich naturlicher Baumwollfasern. Diese Fasern sind besonders gut geeignet als textile Fasern, sie 
konnen jedoch beispielsweise auch Anwendung finden in Filtrationsmedien, Absorbensprodukten und Vliesen. 
[0100] Es sind bestimmte Nachteile bekannt, die mit dem Schmelzblasen einhergehen. Ein "Shot" ist ein Po- 
lymerklecks mit betrachtlich grbflerem Durchmesser als der der Fasern. Im Prinzip tritt er auf, wenn eine Faser 
gebrochen ist und das Ende zuruckschnappt. Ein Shot wird oftmals gebildet, wenn die Verfahrensgeschwin- 
digkeiten hoch sind und die Schmelz- und Lufttemperaturen und die Luftstrbmungsgeschwindigkeiten gering 
sind. "Fly" bezeichnet kurze Fasern, die beim Brechen aus dem Polymerstrom gebildet werden. "Rope" be- 
schreibt mehrere Fasern, die miteinander verknauelt und gewohnlich aneinander gebunden sind. Fly und Rope 
treten bei hohen Luftstrbmungsgeschwindigkeiten und hohen Dusen- und Lufttemperaturen auf. "Die swell" tritt 
am Ausgang der Spinnoffnungen auf, wenn sich der austretende Polymerstrom zu einem betrachtlich grblieren 
Durchmesser als der Dusendurchmesser erweitert. Dies tritt auf, da Polymere, insbesondere molekular orien- 
tierte Polymere, nicht immer als echte Flussigkeiten agieren. Wenn geschmolzene Polymerstrbme unter Druck 
gehalten werden, tritt eine Expansion beim Nachlassen des Drucks auf. Die Bauweise der Offnung ist kritisch 
fur die Steuerung des "die swells". 

[0101] Das Schmelzblasen von thermoplastischen Materialien wurde von R. L. Shambaugh, Industrial and 
Engineering Chemistry Research, 27: 2363-2372 (1988) als in drei Gebieten arbeitend beschrieben. Gebiet I 
weist eine relativ niedrige Gasgeschwindigkeit auf, ahnlich der des ublichen "Schmelzspinnens", wo kontinu- 
ierliche Fasern erhalten werden. Gebiet II ist eine instabile Region, die mit der zunehmenden Gasgeschwin- 
digkeit auftritt. Die Filamente brechen zu Fasersegmenten. Gebiet III tritt bei sehr hohen Luftgeschwindigkeiten 
mit ubermaliigem Faserbruch auf. Bei dem gegenwartig bevorzugten Schmelzblasverfahren werden die Luft- 
geschwindigkeit, die Luftmassenstromung und Temperatur, die Masse des Mutterlaugenstroms und die Tem- 
peratur so gewahlt, dass ein Betrieb im Gebiet I wie vorstehend beschrieben erfolgt, wo ein Shot-freies Produkt 
einzelner kontinuierlicher Fasern in einem breiten Denier-Bereich gebildet werden kann. Fig. 10 ist eine grafi- 
sche Darstellung, die allgemein ausgedriickt die Arbeitsregion des Gebiets I ausdruckt, auf die das gegenwar- 
tig bevorzugte Schmelzblasverfahren begrenzt ist. Gebiet I ist die Flache, in der Fasern im Wesentlichen kon- 
tinuierlich ohne betrachtlichen Shot, Fly oder Roping gebildet werden. Das Arbeiten in diesem Gebiet ist wichtig 
zur Herstellung von Fasern mit grblitem Interesse fur Textilhersteller. Die genauen Parameter der Arbeitsbe- 
dingungen, wie die Stromungsgeschwindigkeiten und Temperaturen hangen ab von den Charakteristika der 
speziellen Mutterlauge und der speziellen Bauweise des Schmelzblaskopfes und konnen leicht experimentell 
bestimmt werden. 

[0102] Eine als Spun bonding bekannte Technik kann ebenfalls verwendet werden, urn die erfindungsgema- 
fien Lyocell-Fasern herzustellen. Beim Spun bonding wird die Lyocell-Faser in ein Rohr extrudiert und durch 
einen Luftstrom durch das Rohr, der durch ein Vakuum am distalen Ende erzeugt wird, gestreckt. Im Allgemei- 
nen sind Spun bonded-Fasern kontinuierlich, wohingegen handelsubliche schmelzgeblasene Fasern zu dis- 
kreten ktirzeren Langen neigen. Spun bonding wird seit den 1970ern verwendet zur Bildung von Fasern aus 
geschmolzenen synthetischen Polymeren, wie Polypropylen, und die zahlreichen im Stand der Technik be- 
kannten Techniken zum Spun bonding von synthetischen Fasern konnen leicht vom Fachmann modifiziert wer- 
den zur Verwendung bei der Herstellung von Lyocell-Fasern aus einer Mutterlauge, die aus einem erfindungs- 
gemali behandelten Zellstoff gebildet wurde. Ein Beispiel fur ein Patent, welches Spun bonding betrifft, ist das 
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US-Patent Nr. 5 545 371 von Lu. 

[0103] Eine weitere Technik, die zur Bildung von Lyocell-Fasern geeignet ist, ist Dry jet/wet. Bei diesem Ver- 
fahren werden Lyocell-Filamente, die aus den Offnungen einer Spinnduse austreten, durch einen Luftspalt ge- 
fuhrt, bevor sie in einem flussigen Bad eintauchen und koagulieren. Ein Beispiel fur ein Patent, welches das 
Dry jet/wet-Spinnen betrifft, ist das US-Patent Nr. 4 416 698 von McCorsley III. 

[0104] Je nach den Zusammensetzungen, aus denen sie hergestellt werden, haben die erfindungsgemali er- 
zeugten Lyocell-Fasern einen Hemicellulosegehalt, der gleich oder geringer ist als der Hemicellulosegehalt 
des behandelten Zellstoffs, der zur Herstellung der Lyocell-Fasern verwendet wurde. Typischerweise haben 
Lyocell-Fasern, die erfindungsgemali hergestellt wurden, einen Hemicellulosegehalt von etwa 0% bis etwa 
30,0% weniger als der Hemicellulosegehalt des behandelten Zellstoffs, der zur Herstellung der Lyocell-Fasern 
verwendet wurde. Erfindungsgemali hergestellte Lyocell-Fasern haben einen durchschnittlichen D.P., der 
gleich, grolier oder geringer ist als der durchschnittliche D.P. des behandelten Zellstoffs, der zur Herstellung 
der Lyocell-Fasern verwendet wurden. Je nach dem Verfahren, das zur Bildung der Lyocell-Fasern verwendet 
wird, kann der D.P. des Zellstoffs wahrend der Faserbildung weiter verringert werden, beispielsweise durch die 
Einwirkung von Warme. Vorzugsweise haben die erfindungsgemali erzeugten Lyocell-Fasern einen durch- 
schnittlichen D.P, der gleich ist oder von etwa 0% bis etwa 20 geringer oder grolier ist als der durchschnittliche 
D.P. des behandelten Zellstoffs, der zur Herstellung der Lyocell-Fasern verwendet wurde. 
[01 05] Die erfindungsgemalien Lyocell-Fasern weisen zahlreiche gunstige Eigenschaften auf. Beispielsweise 
haben die erfindungsgemalien Lyocell-Fasern eine hohe Affinitat fur Farbstoffe. Ohne an eine Theorie gebun- 
den zu sein wird angenommen, dass die erhbhte Affinitat fur Farbstoffe, die durch die erfindungsgemalien Fa- 
sern entwickelt wird, zumindest teilweise auf dem hohen Hemicellulosegehalt der Fasern basieren. 
[0106] Zusatzlich haben die erfindungsgemalien Lyocell-Fasern eine wesentlich verringerte Neigung zur Fi- 
brillenbildung. Wie genauer in "Hintergrund der Erfindung" beschrieben, bezieht sich der Ausdruck Fibrillenbil- 
dung auf das Verfahren, bei dem kleine Fibrillen von der Oberflache der Lyocell-Fasern abgeschalt werden, 
insbesondere unter Bedingungen des nassen Abriebs, wie sie wShrend des Waschens auftreten. Die Fibrillen- 
bildung ist haufig verantwortlich fur das frostige Aussehen von gefarbten Lyocell-Stoffen. Daruber hinaus neigt 
die Fibrillenbildung auch dazu, ein "Pilling" zu bewirken, wobei die Fibrillen, die von der Oberflache der Lyo- 
cell-Fasern abgeschalt werden, sich ineinander verschlingen zu relativ kleinen Kugelchen. Die Fibrillenbildung 
fuhrt somit zu einem vorzeitig gealterten Aussehen der Stoffe, die aus Lyocell-Fasern hergestellt wurden. Zwar 
sind Behandlungen bekannt, die die Neigung von Lyocell-Fasern zur Fibrillenbildung verringern, jedoch tragen 
sie zu den Herstellungskosten der Fasern bei. 

[0107] Es gibt zwar keinen Industriestandardtest zur Bestimmung der Widerstandsfahigkeit gegen die Fibril- 
lenbildung, jedoch ist das folgende Verfahren typisch fur die eingesetzten Tests. 0,003 g bis 0,065 g einzelner 
Fasern werden gewogen und mit 10 ml Wasser in ein verschlossenes 25 ml Testrohrchen (13 x 110 mm) ein- 
gebracht. Proben werden auf eine Schuttelvorrichtung aufgebracht, die mit niedriger Amplitude bei einer Fre- 
quenz von etwa 200 Zyklen pro Minute arbeitet. Die Zeitdauer des Tests kann von 4-80 Stunden variieren. Die 
in den Fig. 11-14 gezeigten Proben wurden 4 Stunden lang geschiittelt. 

[0108] Die Fig. 11 und 12 sind Scanning-Elektronenmikrografien bei 1000X von Fasern von jeweils zwei han- 
delsiiblichen Quellen, die eine betrachtliche Fibrillenbildung zeigen, wenn sie durch den vorstehenden Test fur 
die Widerstandsfahigkeit gegen die Fibrillenbildung getestet werden. Die Fig. 11 zeigt eine Lenzing-Lyocell-Fa- 
ser, die dem Nassabriebtest unterzogen wurde, und die Fig. 12 zeigt eine Tencel (R) -Lyocell-Faser, die dem 
Nassabriebtest unterzogen wurde. Es ist eine betrachtliche Fibrillenbildung ersichtlich. Im Vergleich sind die 
Fig. 13 und 14 Scanning-Elektronenmikrografien bei 100X bzw. 1000X einer Probe einer schmelzgeblasenen 
Faser, hergestellt aus behandeltem Zellstoff wie in Beispiel 10 beschrieben und in ahnlicher Weise dem Nas- 
sabriebtest unterzogen. Die Fibrillenbildung ist sehr gering. Ohne an eine Theorie gebunden zu sein wird an- 
genommen, dass die erfindungsgemalien Fasern eine etwas geringere Kristallinitat und Orientierung aufwei- 
sen als solche, die durch die vorhandenen gewerblich ublichen Verfahren erzeugt werden. Die Neigung, ein 
"frostiges" Aussehen nach der Verwendung anzunehmen, ist bei den Fasern der vorliegenden Erfindung fast 
vollstandig abwesend. 

[0109] Lyocell-Fasern der vorliegenden Erfindung, die aus Mutterlaugen hergestellt werden, die aus behan- 
deltem Zellstoff der vorliegenden Erfindung hergestellt wurden, ergeben physikalische Eigenschaften, die sie 
geeignet machen zur Verwendung in einer Anzahl von Anwendungen auf dem Gebiet von Geweben und Vlie- 
sen. Beispiele fur die Anwendung in Geweben umfassen Textilien, Stoffe und dergleichen. Die Anwendung in 
Vliesen umfasst beispielsweise Filtrationsmedien und Absorbensprodukte. Beispiele fur die Eigenschaften von 
Lyocell-Fasern, die durch ein Dry jet/wet-Verfahren aus dem erfindungsgemalien Zellstoff hergestellt wurden, 
umfassen: Denier von 0,3 bis 10,0; Zugfestigkeit im Bereich von etwa 10 bis etwa 38 cN/tex trocken und etwa 
5 cN/tex nass; Dehnung von etwa 10 bis etwa 25% wenn trocken und etwa 10 bis etwa 35% wenn nass; und 
einen Ausgangsmodul von weniger als etwa 1 500 cN/tex wenn trocken und etwa 250 bis etwa 40 cN/tex wenn 
nass. Die Fasern wurden hergestellt mittels eines geeigneten Dry jet/wet-Spinnverfahrens des Thuringisches 
Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung e. V, Breitscheidstr. 97, D-07407 Rudolstadt, Deutschland. 
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[0110] Fig. 15 zeigt ein Verfahren zur Herstellung eines selbstgebundenen, nicht-gewebten Lyocell-Materials 
bzw. Vliesmaterials unter Verwendung eines modifizierten Schmelzblasverfahrens. Eine Cellulosemutterlauge 
450 wird zu einem Extruder 452 geschickt und von dort zu dem Extrusionskopf 454. Eine Luftzufuhr 456 wirkt 
auf die Extrusionsoffnungen ein unter Abzug der Strange der Mutterlauge 458, wenn sie aus dem Extrusions- 
kopf absteigen. Die Parameter des Verfahrens werden vorzugsweise so gewahlt, dass die resultierenden Fa- 
sern kontinuierlich statt mit kurzeren Zufallslangen erhalten werden. Die Fasern fallen auf ein endloses, be- 
wegtes, Locher aufweisendes Band 460, das durch Walzen 462, 464 gestutzt und angetrieben wird. Dort bilden 
sie eine latente, nicht-gewebte Vliesmatte 466. Eine nicht dargestellte Topwalze kann verwendet werden, urn 
die Fasern in engen Kontakt zu pressen und eine Bindung an den Kreuzungspunkten sicherzustellen. Wenn 
sich die Matte 466 entlang ihres Weges, noch getragen auf dem Band 460 bewegt, wird ein Spray von Rege- 
nerierungslosung 468 abwarts durch Spruhvorrichtungen 470 gerichtet (obwohl eine Spruhvorrichtung, die 
nahe an den Strangen der Mutterlauge 458 positioniert ist, ebenfalls wirksam ist). Das regenerierte Produkt 
472 wird dann vom Ende des Bandes entfernt, wo es weiter verarbeitet werden kann, z. B. durch weiteres Wa- 
schen, Bleichen und Trocknen. 

[0111] Fig. 16 stellt ein alternatives Verfahren dar zur Bildung eines selbstgebundenen, nichtgewebten Vlie- 
ses unter Verwendung des Zentrifugalspinnens. Eine Mutterlauge 580 von Cellulose wird in eine rasch rotie- 
rende Trommel 582 mit zahlreichen Offnungen 584 in den Seitenwanden beschickt. Latente Fasern 586 wer- 
den durch die Offnungen 584 ausgestolien und gestreckt oder langengedehnt durch den Luftwiderstand und 
die Tragheit, die ihnen durch die rotierende Trommel verliehen wird. Sie treffen auf die inneren Seitenwande 
einer Aufnahmeoberflache 588 auf, die konzentrisch urn die Trommel angeordnet ist. Die Aufnahmevorrichtung 
kann gegebenenfalls einen konischen (frustokonischen) unteren Anteil 590 aufweisen. Ein Vorhang oder ein 
Spray der Regenerierungslosung 592 flieftt vom Ring 594 urn die Wande der Empfangsvorrichtung 588 ab- 
warts, urn die Cellulosematte, die auf die Seitenwande der Empfangsvorrichtung aufgefallen ist, teilweise zu 
koagulieren. Der Ring 594 kann wie dargestellt liegen oder zu einer niedrigeren Position bewegt werden, wenn 
mehr Zeit fur die latenten Fasern zur Selbstbindung zu einem nicht-gewebten Vlies benotigt wird. Das teilweise 
koagulierte, nicht-gewebte Vlies 596 wird kontinuierlich mechanisch von dem unteren Teil 590 der Empfangs- 
vorrichtung in ein Koagulationsbad 598 im Behalter 600 gezogen. Wenn sich das Vlies langs seines Weges 
bewegt, kollabiert es von einer zylindrischen Konfiguration zu einer planaren zweifachen nicht-gewebten Struk- 
tur. Das Vlies wird innerhalb des Bades gehalten, solange es sich unter den Walzen 602, 604 bewegt. Eine 
Herausnahmewalze 606 entfernt das nunmehr voll koagulierte Zweifachvlies 608 aus dem Bad. Jede Walze 
Oder alle Walzen 600, 602 oder 604 konnen angetrieben werden. Das Vlies 608 wird anschlieliend kontinuier- 
lich einem Wasch- und/oder Bleichvorgang, der nicht dargestellt ist, zugefuhrt, worauf es anschlieliend zur La- 
gerung getrocknet wird. Es kann aufgeschlitzt und zu einer einzigen Schicht eines Vlieses geoffnet oder als 
Zweischichtmaterial, je nach Wunsch, gehalten werden. 

[0112] Aufierdem kann der behandelte Zellstoff der vorliegenden Erfindung mittels Techniken, die dem Fach- 
mann auf diesem Gebiet bekannt sind, zu Folien geformt werden. Ein Beispiel fur eine Technik zur Herstellung 
einer Folie aus den Zusammensetzungen der vorliegenden Erfindung wird in dem US-Patent Nr. 5 401 447 von 
Matsui et al. und dem US-Patent Nr. 5 277 857 von Nicholson beschrieben. 

[0113] Die folgenden Beispiele dienen nur zur Erlauterung der gegenwartig in Betracht gezogenen besten 
Ausfuhrungsformen der Erfindung, ohne eine Beschrankung darzustellen. 

Beispiel 1 

Saure Hydrolyse 

[0114] Der durchschnittliche D.P. der Cellulose des Kraft-Zellstoffs NB416 (ein Zellstoff mit einem D.P. von 
etwa 1400, geeignet fur Papier) wurde, ohne den Hemicellulosegehalt wesentlich zu verringern, durch saure 
Hydrolyse auf folgende Weise verringert. 200 Gramm von niemals getrocknetem NB416-Zellstoff wurden mit 
1860 Gramm einer 0,51% Losung von Schwefelsaure vermischt. Der NB416-Zellstoff hatte einen Cellulosege- 
halt von 32 Gew.-%, d. h. Cellulose bildete 32% des Gewichts des nassen Zellstoffs, einen durchschnittlichen 
D.P. der Cellulose von etwa 1400 und einen Gehalt an Hemicellulose von 13,6% ± 0,7%. Die Losung der 
Schwefelsaure wurde bei einer Temperatur von 100°C gehalten, bevor sie mit dem Zellstoff NB416 vermischt 
wurde. Der Zellstoff und die Saure wurden 1 Stunde in einem Kunststoffbecher vermischt, der in ein Wasser- 
bad eingesetzt wurde, das bei der Temperatur des Gemischs aus Zellstoff und Saure im Bereich von 83 °C bis 
110°C gehalten wurde. Nach 1 Stunde wurde das Gemisch von Saure und Zellstoff aus dem Wasserbad ent- 
fernt, auf ein Filtersieb gegossen und mit destilliertem Wasser gewaschen, bis der pH-Wert des behandelten 
Zellstoffs im Bereich von pH 5 bis pH 7 lag. Der durchschnittliche D.P. der Cellulose des mit Saure behandelten 
Zellstoffs war 665, der Hemicellulosegehalt betrug 14,5 ± 0,7% und die Kupferzahl war 1 ,9. 
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Beispiel 2 

Verringerung der Kupferzahl durch Behandeln mit Natriumborhydrid 

[0115] Der durchschnittliche D.P. einer Probe von niemals getrocknetem Kraft-Zellstoff NB416 wurde durch 
saure Hydrolyse verringert und die Kupferzahl des mit Saure behandelten Zellstoffs wurde anschliefiend durch 
Behandeln mit Natriumborhydrid in folgender Weise verringert. 422 Gramm von niemals getrocknetem Zellstoff 
NB41 6 wurden in einen Kunststoffbecher eingebracht, der 3600 Gramm einer 2,5% Losung von Schwefelsaure 
enthielt, die auf eine Temperatur von 91°C vorerwarmt war. Der Zellstoff hatte einen Cellulosegehalt von 32 
Gew.-%, der durchschnittliche D.P. der Cellulose des Zellstoffs betrug 1400 und der Gehalt der Hemicellulose 
des Zellstoffs war 13,6% ± 0,7%. Die Kupferzahl des NB416 war etwa 0,5. Das Gemisch von Saure und Zell- 
stoff wurde in einen Ofen eingesetzt und bei einer Temperatur von 98°C wahrend 2 Stunden inkubiert. Nach 2 
Stunden wurde das Gemisch aus Saure und Zellstoff aus dem Ofen entfernt und bei Raumtemperatur zur Kuh- 
lung auf eine Temperatur von 61 °C gehalten und anschliefiend mit destilliertem Wasser gewaschen, bis der 
pH-Wert des behandelten Zellstoffs im Bereich von pH 5 bis pH 7 lag. Der durchschnittliche D.P. der Cellulose 
des mit Saure behandelten Zellstoffs betrug 590, und der Gehalt an Hemicellulose des mit Saure behandelten 
Zellstoffs betrug 14,1% ± 0,7%. Die Kupferzahl des mit Saure behandelten Zellstoffs war 2,4. 
[0116] Der mit Saure behandelte Zellstoff wurde nach dem Waschen mit destilliertem Wasser getrocknet und 
der getrocknete Zellstoff wurde mit Natriumborhydrid behandelt, urn die Kupferzahl zu verringern. 100 Gramm 
des trockenen, mit Saure behandelten Zellstoffs wurden zu destilliertem Wasser gefugt, das 1 Gramm Natri- 
umborhydrid gelbst enthielt. Das Gesamtvolumen des Zellstoffs, der mit der Natriumborhydridlosung vermischt 
war, betrug 3 Liter. Der Zellstoff wurde in der Natriumborhydridlosung 3 Stunden bei Raumtemperatur (18°C 
bis 24°C) geruhrt. Der Zellstoff wurde dann mit destilliertem Wasser gewaschen, bis der pH-Wert des Zellstoffs 
im Bereich von pH 5,0 bis pH 7,0 lag, und der Zellstoff wurde dann getrocknet. Der durchschnittliche D.P, der 
Cellulose des mit Borhydrid behandelten Zellstoffs war 680, und die Kupferzahl des mit Borhydrid behandelten 
Zellstoffs war 0,6. Die Kupferzahl wurde bestimmt unter Verwendung des Weyerhaeuser-Tests Nr. PPD3. 
[0117] Obwohl in dem vorstehenden Beispiel der mit SSure behandelte Zellstoff vor der Behandlung mit Bor- 
hydrid getrocknet wurde, kann ein niemals getrockneter Zellstoff mit Natriumborhydrid behandelt werden, urn 
die Kupferzahl zu verringern. Andere Verfahrensbedingungen, wie pH-Wert, Temperatur und Konsistenz des 
Zellstoffs kbnnen zur Erzielung gewunschter Ergebnisse eingestellt werden. 

Beispiel 3 

Verringerung der Kupferzahl durch Behandeln mit Natriumhydroxid 

[0118] 60 Gramm des trockenen, mit Saure behandelten Zellstoffs von Beispiel 1 wurden mit einer 1,38% 
wassrigen Losung von Natriumhydroxid vermischt. Das Volumen des Gemischs aus Zellstoff und Natriumhy- 
droxid betrug 2 Liter. Das Gemisch aus Zellstoff und Natriumhydroxid wurde in einem Ofen einer Temperatur 
von 70°C wahrend 2 Stunden inkubiert und anschliefiend mit destilliertem Wasser gewaschen, bis der pH-Wert 
im Bereich von pH 5,0 bis pH 7,0 lag. Die Kupferzahl des mit Natriumhydroxid behandelten Zellstoffs war 1,1. 
Die Kupferzahl des mit Saure behandelten Zellstoffs vor der Behandlung mit Natriumhydroxid betrug 1 ,9. 

Beispiel 4 

Dampfbehandlung des Zellstoffs 

[0119] Der durchschnittliche D.P. der Cellulose von niemals getrocknetem Kraft-Zellstoff NB41 6 wurde verrin- 
gert, ohne den Hemicellulosegehalt wesentlich zu verringern, durch Dampfbehandlung in folgender Weise. Der 
durchschnittliche D.P. der Cellulose des als Ausgangsmaterial verwendeten Zellstoffs NB416 war etwa 1400 
und der Hemicellulosegehalt war 13,6%. 350 Gramm von niemals getrocknetem Kraft-Zellstoff NB41 6 wurden 
durch Zusatz von Schwefelsaure auf den pH-Wert 2,5 eingestellt. Die Konsistenz des angesauerten Zellstoffs 
betrug 25% bis 35%, d. h. 25% bis 35% des Volumens des angesauerten Zellstoffs waren Zellstoff und der 
Rest bestand aus Wasser. Der angesauerte Zellstoff wurde in ein DampfgefaU gefugt. Der Dampfdruck wurde 
auf zwischen 185 bis 225 psig innerhalb von 2 Sekunden eingestellt und der Zellstoff wurde in diesem Druck- 
bereich wahrend 2 Minuten gehalten. Nach der Behandlung mit Dampf war die Viskositat, gemessen durch den 
Kugelfalltest 23 cP (centiPoise), was einem durchschnittlichen D.P. der Cellulose des Zellstoffs von etwa 700 
entsprach. Die Ausbeute des mit Dampf behandelten Zellstoffs betrug 99% + 1%. Die extrem hohe Ausbeute 
des vorstehenden Dampfbehandlungsverfahrens zeigt an, dass fast kein Zellstoffmaterial (weniger als 1,1%), 
einschliefilich der Hemicellulose, wahrend der Dampfbehandlung verloren gegangen war. 
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Beispiel 2 

Carboxylgruppengehalt von mit Saure behandeltem Zellstoff 

[0120] 422 Gramm niemals getrockneter Zellstoff NB416 wurden sauer in 5% Schwefelsaure bei 93°C wah- 
rend 3 Stunden nach der Verfahrensweise, wie in Beispiel 2 beschrieben, hydrolysiert. Der sauer hydrolysierte 
Zellstoff wurde mit Natriumborhydrid, wie in Beispiel 2 beschrieben, behandelt. Der Carboxylgehalt des behan- 
delten Zellstoffs betrug 11,1 umol/g und die Cuen-Viskositat betrug 315 ml/g. Sowohl der Carboxylgruppenge- 
halt als auch die Viskositat wurden mittels eigener Assays des Thuringisches Institut fur Textil- und Kunst- 
stoff-Forschung e. V., Breitscheidstr. 97, D-07407 Rudolstadt, Deutschland, gemessen. 

Beispiel 6 

Zeit zur Auflosung von mit Saure oder Dampf behandeltem Zellstoff in einem tertiaren Aminlbsungsmittel 

[0121] Der Effekt der Behandlung mit Saure oder Dampf auf die Auflbsungsgeschwindigkeit von Zellstoff 
NB416 in NMMO wurde auf folgende Weise bewertet. 2,5 Kilogramm getrockneter NB416 wurden mit einer 
5,3% Lagerlosung von Schwefelsaure auf ein Gesamtvolumen von 1 3,5 Liter vermischt. Der durchschnittliche 
DP. der Cellulose des als Ausgangsmaterial verwendeten Zellstoffs NB416 betrug etwa 1400 und der Hemi- 
cellulosegehalt lag bei 1 3,6%. Die Saure wurde auf 92°C vorerwarmt und das Gemisch aus Saure plus Zellstoff 
wurde auf 90°C erwarmt, bevor es in einem Ofen bei 73°C bis 91 °C wahrend 2 Stunden inkubiert wurde. Der 
mit Saure behandelte Zellstoff wurde anschlieliend gewaschen, bis der pH-Wert des behandelten Zellstoffs im 
Bereich von pH 5,0 bis pH 7,0 lag. Die Kupferzahl des behandelten Zellstoffs wurde durch Behandeln mit Na- 
triumborhydrid verringert. Die Kupferzahl des mit Saure behandelten Zellstoffs war 2,45, die durch die Behand- 
lung mit Borhydrid auf 1,2 verringert war. Der durchschnittliche DP. der Zellulose des behandelten Zellstoffs 
nach der Behandlung mit Saure und Borhydrid war 570. 

[0122] Die Zeit zur Auflosung des mit Dampf behandelten Zellstoffs von Beispiel 4 wurde ebenfalls gemessen. 
Die Viskositat des mit Dampf behandelten Zellstoffs betrug 23 cP. Die mit Saure behandelten und mit Dampf 
behandelten Zellstoffe wurden separat in NMMO bei 80°C bis 100°C gelbst unter Bildung einer 0,6% Losung 
von Cellulose, wobei minimal geriihrt wurde. Die Zeit zur vollstandigen Auflosung der Zellstoffe wurde durch 
Lichtmikroskopie bei einer Vergrofierung von 40X bis 70X beobachtet. Die Zeiten zur vollstandigen Auflosung 
des mit Saure behandelten und mit Dampf behandelten Zellstoffs sind in der Tabelle 1 aufgefiihrt. Zum Ver- 
gleich zeigt die Tabelle auch die Auflosungszeit von nicht-behandeltem NB416 (NB416). 

TABELLE 1 



Zellstoff 


Zeit zur vollstandigen Auflosung 


NB416 


> 1 ,6 Stunden 


Mit Saure behandelter NB416 


15 Minuten 


Mit Dampf behandelter Zellstoff NB41 6 


1 Stunde 



Beispiel 7 



Durchschnittliche Anzahl von gelatinosen Teilchen, die in mit Saure behandeltem Zellstoff gefunden wurden 

[0123] Die Anzahl von gelatinosen Teilchen, die in dem gelosten, mit Saure behandelten Zellstoff, hergestellt 
wie in Beispiel 6 beschrieben, vorhanden waren, wurde gemessen unter Verwendung eines eigenen La- 
ser-Scattering-Assays des Thuringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung e. V., Breitscheidstr. 97, 
D-07407 Rudolstadt, Deutschland. Die Ergebnisse des Assays sind in der Tabelle 2 aufgefiihrt. 
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TABELLE 2 



ZeSof| er Teilchengehalt an mit Saure behandeltem 


1 0-104 ppm 


Prozentsatz an Teilchen mit einem Durchmesser von 
weniger als 12 Mikron 


20-50 % 


Prozentsatz an Teilchen mit einem Durchmesser im 
Bereich von 12-40 Mikron 


40-50 % 


Prozentsatz von Teilchen mit einem Durchmesser von 
groBer als 40 Mikron 


3-20 % 



Beispiel 8 



Physikalische Eigenschaften des mit Saure behandelten Zellstoffs 

[0124] Kraft-Zellstoff NB416 wurde, wie in Beispiel 2 beschrieben, hydrolysiert. Die Tabelle 3 zeigt verschie- 
dene physikalische Eigenschaften des Zellstoffs NB416 und von Bogen an, die aus dem Zellstoff NB416 her- 
gestellt wurden und zwar vor und nach der Behandlung mit Saure. Die analytischen Methoden sind eigene 
Testmethoden von Weyerhaeuser. 

TABELLE 3 



Analytische 
Methode 


Eigenschaft 


NB416 


NB416mit Saure 
behandelt 


P-045-1 


Basisgewicht (g/m 2 ) 


64.79 


65,59 


P-045-1 


Caliper (mm) 


0,117840 


0,11046 


P-360-1 


Dichte (kg/m ') 


549,916 


593,973 


P-360-1 


Schuttdichte (cm' J /g) 


1,81879 


1,68409 


P-076-0 


Mullen Burst-Index (KN/g) 


2,1869 


1,1095 


P-326-4 


ReiBindex, einlagig, (mNm a /g) 


14,484 


3,0500 


P-340-4 


Faserlange (mm) 


1,27/2,64/3,32 


1,09/2,47/3,15 


W-090-3 


Feinstoffe, Langengewicht (% 
der Fasern mit einer Lange von 
< 0,2 mm) 


4,1 


3,0 


W-090-3 


Grobheit (mm/100 Meter) 


23,1 


22,2 


W-090-3 


Faser (X 10 b ) 


3,5 


4,2 


W-105-3 


Freiheitsgrad (ml) 


73,5 


760 



[0125] Die in der Tabelle 3 angegebenen Daten zeigen, dass beim Formen von erfindungsgemaU mit Saure 
behandeltem Zellstoff zu einer Folie die Folie einen wesentlich geringeren Mullen Burst-Index und Tear-Index 
aufweist im Vergleich mit dem unbehandelten Zellstoff. Dem entsprechend konnen Folien aus mit Saure be- 
handeltem Zellstoff leichter zu kleinen Fragmenten gebrochen werden, wodurch die Auflosung des behandel- 
ten Zellstoffs in einem Losungsmittel, wie NMMO, erleichtert wird. Es ist zweckmafiig, so wenig Kraft wie mbg- 
lich zum Zerbrechen der behandelten Zellstoffbahnen aufzuwenden, da die Anwendung einer hohen Brech- 
oder Druckkraft ausreichend Warme erzeugt, urn eine Verhornung des behandelten Zellstoffs zu bewirken, d. 
h. eine Hartung des behandelten Zellstoffs am Ort des Drucks, wodurch relativ unlosliche Teilchen an behan- 
deltem Zellstoff gebildet werden, die die Offnungen, durch die der geloste behandelte Zellstoff zur Bildung von 
Lyocell-Fasern ausgedriickt wird, verstopfen konnen. 

[0126] Die Faserlange wird durch eine Reihe von drei Werten in Tabelle 3 dargestellt. Der erste Wert ist das 
arithmetische Mittel des Werts der Faserlange; der zweite Wert ist das Langen-Gewichts-Mittel des durch- 
schnittlichen Werts fur die Faserlange, und der dritte Wert ist das Gewichts-Gewichts-Mittel des Faserlangen- 
werts. Die in der Tabelle 3 aufgefuhrten Daten zeigen, dass die Faserlange durch die Saurebehandlung nicht 
wesentlich verringert wird. 

[0127] Der Feinstoffgehalt wird dargestellt als der Wert des Prozentsatzes des Langengewichts fur den Pro- 
zentsatz an Zellstofffasern mit einer Lange von weniger als 0,2 mm. Die in der Tabelle 3 zusammengestellten 
Daten zeigen, dass die Saurebehandlung des Zellstoffs gemaU der vorliegenden Erfindung zu einem behan- 
delten Zellstoff mit einem Feinstoffgehalt fuhrt, der vergleichbar dem von nicht-behandeltem Zellstoff ist. Ein 
geringer Gehalt an Feinstoffen ist gunstig, da der mit Saure behandelte und gewaschene Zellstoff rascher drai- 
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niert wird, wenn er auf einem Maschensieb vor der Formung zu einer Folie bespruht wird. Es werden Zeit und 
Geld bei dem Verfahren zur Folienbildung eingespart. Es ist auch zweckmaftig, einen mit Saure behandelten 
Zellstoff herzustellen, der einen verringerten D.P. der Cellulose aufweist, ohne dass die Faserlange des Zell- 
stoffs wesentlich reduziert wird, da es schwierig ist, eine Folie aus behandeltem Zellstoff herzustellen, wenn 
die Faserlange im Vergleich mit nicht-behandeltem Zellstoff wesentlich verringert wurde. 

Beispiel 9 

Gehalt eines mit Saure behandelten Zellstoffs der vorliegenden Erfindung an Ubergangsmetallen 

[0128] Der mit Saure behandelte Zellstoff gemaft der vorliegenden Erfindung fuhrt zu einem behandelten Zell- 
stoff mit einem niedrigen Gehalt an Ubergangsmetall, wie hier als Beispiel dargestellt. 2,5 Kilogramm getrock- 
neter Zellstoff FR-4 16 (hergestellt von der Weyerhaeuser Corporation, Zellstoff fur Papierherstellung geeignet) 
wurden in einem Kunststoffbecher abgelagert, der 16 Liter 1,3% Losung von Schwefelsaure enthielt, die auf 
eine Temperatur von 91 °C vorerwarmt worden war. D'er Zellstoff hatte einen durchschnittlichen D.P. der Cellu- 
lose von 1200 und der Gehalt des Zellstoff an Hemicellulose war 13,6% ± 0,7%. Die Kupferzahl des FR-416 
lag bei 0,5. Das Gemisch von Saure und Zellstoff wurde in einen Ofen eingesetzt und bei einer Temperatur von 
etwa 90°C wahrend 2 Stunden inkubiert. Nach 2 Stunden wurde das Gemisch aus Saure und Zellstoff aus dem 
Ofen entfernt und anschliefiend wurde das Wasser abdestilliert, bis der pH-Wert des behandelten Zellstoffs im 
Bereich von pH 5 bis pH 7 lag. Der nasse, mit Saure behandelte Zellstoff wurde dann mit 0,5% Natriumborhy- 
drid wahrend etwa 3 Stunden behandelt und mit Wasser gewaschen, bis der pH-Wert im Bereich von pH 5 bis 
pH 7 lag. Der durchschnittliche D.P. der Cellulose des mit Saure behandelten und mit Borhydrid verringerten 
Zellstoffs betrug 690, und der Gehalt an Hemicellulose des mit Saure behandelten und mit Borhydrid verrin- 
gerten Zellstoffs betrug 14,1% ± 0,7%. Die Kupferzahl des mit Saure behandelten und mit Borhydrid behan- 
delten Zellstoffs war 0,9. 

[0129] Der Kupfer- und Eisengehalt des behandelten Zellstoffs wurde gemessen unter Verwendung des Wey- 
erhaeuser-Tests AM5-PULP-1/6010. Der Kupfergehalt des mit Saure behandelten und mit Borhydrid reduzier- 
ten Zellstoffs war weniger als 0,3 ppm und der Eisengehalt des mit Saure behandelten und mit Borhydrid ver- 
ringerten Zellstoffs war weniger als 1,3 ppm. Der Siliziumdioxidgehalt des mit Saure behandelten und Borhy- 
drid verringerten Zellstoffs lag bei 6 ppm, gemessen unter Verwendung des Weyerhaeuser-Tests 
AM5-ASH-HF/FAA. 

Beispiel 10 

Bildung von Lyocell-Fasern gemafi der Erfindung durch Schmelzblasen 

[0130] Eine Mutterlauge aus der erfindungsgemafien Zusammensetzung wurde in folgender Weise herge- 
stellt. 2300 Gramm trockener Kraft-Zellstoff NB416 wurden mit 1,4 Kilogramm einer 5,0% Losung von H z S0 4 
in einem Kunststoffbehalter vermischt. Die Konsistenz des Zellstoffs betrug 92%. Der durchschnittliche D.P. 
des niemals getrockneten NB416 vor der Behandlung mit Saure war 1400, der Gehalt an Hemicellulose war 
1 3,6% und die Kupferzahl war 0,5. Das Gemisch aus Zellstoff und Saure wurde bei einer Temperatur von 97°C 
wahrend 1,5 Stunden gehalten und anschliefiend wahrend etwa 2 Stunden bei Raumtemperatur gekuhlt und 
mit Wasser gewaschen, bis der pH-Wert im Bereich von 5,0 bis 7,0 lag. Der durchschnittliche D.P. des mit Sau- 
re behandelten Zellstoffs war etwa 600, gemessen nach der Methode ASTM D 1795-62 und der Gehalt an He- 
micellulose war etwa 13,8% (d. h. der Unterschied zwischen dem experimentell gemessenen D.P. des mit Sau- 
re behandelten Zellstoffs und dem des nicht-behandelten Zellstoffs war statistisch nicht signifikant). Die Kupfer- 
zahl des mit Saure behandelten Zellstoffs war etwa 2,5. 

[0131] Der mit Saure behandelte Zellstoff wurde getrocknet und ein Teil wurde in NMMO gelost. 9 Gramm des 
getrockneten, mit Saure behandelten Zellstoffs wurden in einem Gemisch von 0,025 Gramm Propylgallat, 61 ,7 
Gramm 97% NMMO und 21 ,3 Gramm 50% NMMO gelost. Der Kolben, der das Gemisch enthielt, wurde in ein 
Olbad bei etwa 120°C getaucht, ein Ruhren wurde eingesetzt und es wurde etwa 0,5 Stunden bis zur Auflo- 
sung des Zellstoffs weiter geruhrt. 

[0132] Die resultierende Mutterlauge wurde bei etwa 120°C gehalten und in einen Laboratoriums-Schmelz- 
blaskopf mit einer einzigen Offnung beschickt. Der Durchmesser an der Offnung des Dusenteils betrug 483 urn 
und seine Lange etwa 2,4 mm, ein L/D-Verhaltnis von 5. Eine entfernbare koaxiale Kapillare, die unmittelbar 
uber der Offnung lag, hatte einen Durchmesser von 685 urn und eine Lange von 80 mm, ein VD-Verhaltnis von 
116. Der eingeschlossene Winkel der Ubergangszone zwischen der Offnung und der Kapillare betrug etwa 
118°. Offnungen zum Austritt von Luft waren Schlitze parallel zur Offnung, die aquidistant zwischen diesen la- 
gen. Die Breite des Luftspalts betrug 250 urn und die Gesamtbreite am Ende des Nasenstucks war 1 ,78 mm. 
Der Winkel zwischen den Luftspalten und der Zentrallinie der Kapillare und der Duse war 30°. Die Mutterlauge 
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wurde in den Extrusionskopf mittels einer durch Schrauben angetriebenen Verdrangungskolbenpumpe ge- 
schickt. Die Luftgeschwindigkeit wurde mit einem Heilidraht-lnstrument als 3660 m/min gemessen. Die Luft 
wurde innerhalb des elektrisch geheizten Extrusionskopfs auf 60-70°C am Austrittspunkt erwarmt. Die Tem- 
peratur in der Kapillare ohne Mutterlauge lag bei etwa 80°C am Einlass bis etwa 140°C unmittelbar vor dem 
Auslass des Dusenteils. Es war nicht moglich, die Temperatur der Mutterlauge in der Kapillare und der Duse 
unter den Arbeitsbedingungen zu messen. Wenn ausgeglichene Stromungsbedingungen erzielt waren, wurde 
eine kontinuierliche Faser aus jeder der Mutterlaugen gebildet. Die Durchsatze variierten etwas bei dem Ver- 
such, gleichmafiige Faserdurchmesser mit jeder Mutterlauge zu erhalten, sie lagen jedoch alle bei grbfier als 
etwa 1 Gramm Mutterlauge pro Minute. Die Faserdurchmesser variierten zwischen etwa 9-14 urn unter opti- 
malen Laufbedingungen. 

[0133] Ein feines Wasserspray wurde auf die absteigende Faser an einem Punkt etwa 200 mm unter dem 
Extrusionskopf gespruht und die Faser wurde auf einer Walze aufgenommen, die mit einer Oberflachenge- 
schwindigkeit von etwa 1/4 der linearen Geschwindigkeit der absteigenden Faser betrieben wurde. 
[01 34] Eine kontinuierliche Faser im Baumwoll-Denier-Bereich konnte nicht gebildet werden, wenn der Kapil- 
larteil des Kopfs entfernt wurde. Die Kapillare scheint sehr wichtig zur Bildung von kontinuierlichen Fasern und 
bei der Verringerung des Dusen-Anschwellens zu sein. 

[01 35] Es versteht sich, dass die Denier-Zahl der Faser von zahlreichen steuerbaren Faktoren abhangt. Unter 
diesen sind der Feststoffgehalt der Losung, der Druck der Losung und die Temperatur am Extruderkopf, der 
Dusendurchmesser, der Luftdruck und andere Variable dem Fachmann der Schmelzblastechnologie bekannt. 
Lyocell-Fasern mit Denier-Zahlen im Baumwollfaserbereich (etwa 10-20 urn Durchmesser) wurden leicht und 
konsistent hergestellt durch das Schmelzblasen bei Durchsatzraten von grader als etwa 1 g/min Mutterlauge 
pro Offnung. Eine Faser von 0,5 Denier entspricht einem durchschnittlichen Durchmesser (geschatzt auf der 
Basis von aquivalenten kreisformigen Querschnittsflachen) von etwa 7-8 urn. 

[0136] Die schmelzgeblasenen Fasern wurden durch Rontgenstrahlenanalyse untersucht, urn den Grad der 
Kristallinitat und den Typ der Kristallitat festzustellen. Vergleiche wurden auch mit einigen anderen Cellulose- 
fasern durchgefuhrt, wie in der folgenden Tabelle 4 gezeigt. 

TABELLE 4 

Kristalleigenschaften verschiedener Cellulosefasern 



Fasern 


Lyocell erfindungs- 
gema3 


TenceT 


Baumwolle 


Kristallinitatsindex 


67 % 


70% 


85 % 


Kristallit 


Cellulose II 


Cellulose II 


Cellulose II 



[01 37] Bei der Messung der Zugfestigkeit der einzelnen Fasern traten Schwierigkeiten und Variabilitaten auf, 
so dass die in der folgenden Tabelle (Tabelle 5) angegebenen Werte fur die Zahigkeit geschatzte Werte sind. 
Auch hier werden die erfindungsgema&en Fasern mit einer Anzahl anderer Fasern, wie aus Tabelle 5 ersicht- 
lich, verglichen. 



TABELLE 5 

Messung der physikalischen Eigenschaften der Fasern 



Fasern 


Baum- 
wolle 


So.Pine 


Rayon"' 


Seide 


Schmelzgebla- 
sene Lyocell® 


Tencel 


Typische Lan- 
ge, cm 


4 


0,35 


40 


>104 


kontinuierlich 


variabel 


Typischer 

Durchmesser, 

Mm 


20 


40 


16 


10 


9-15 


12 


Zahigkeit g/d 


2,5-3,0 




0,7-3,2 


2,8-5,2 


2-3 


4,5-5,0 



"Viskoseverfahren 

(2) Hergestellt aus mit Saure behandeltem Zellstoff des Beispiels 10 mit einem DP. von 600. 
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Beispiel 11 

Herstellung von erfindungsgemafien Lyocell-Fasern nach einem Trocken-Jet/Nass-Verfahren 

[0138] Eine Mutterlauge wurde aus dem mit Saure behandelten Zellstoff der vorliegenden Erfindung herge- 
stellt (Gehalt an Hemiceilulose 13,5% und durchschnittlicher D.P. der Cellulose 600). Der behandelte Zellstoff 
wurde in NMMO gelost und durch ein Trocken-Jet/Nass-Verfahren zu Fasern gesponnen, wie im US-Patent 
Nr. 5 417 909 beschrieben, auf das hier Bezug genommen wird. Das Trocken-Jet/Nass-Spinnverfahren wurde 
durchgefuhrt vom Thuringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung e. V., Breitscheidstr. 97, D-07407 
Rudolstadt, Deutschland. Die Eigenschaften der durch das Trocken-Jet/Nass-Verfahren hergestellten Fasern 
sind in der Tabelle 6 zusammengestellt, die auch die Eigenschaften der folgenden Fasertypen zum Vergleich 
zeigt: Lyocell-Fasern, hergestellt durch Schmelzblasen (hergestellt aus der Mutterlauge von Beispiel 10); Ra- 
yon und Baumwolle. 

TABELLE 6 

Struktur und Eigenschaften vom Trocken-Jet/Nass-Fasern 



Eigenschaft 


Lyocell- 
Zentrifugal 


Lyocell- 

Schmelz- 

blasen 


Lyocell- 

(Trocken- 

Jet/Nass) 


Rayon 


Baum- 
wolle 


Tencer 


Kristallini- 
tats-index 


67% 


67-73 % 




35-40 % 


85% 


70-78 % 


Orientie- 
rung (Dop- 
pelbeu- 
gung) 


0,039 


0,026- 
0,04 




0,026- 
0,032 


0,044 


0,046- 
0,051 


Festigkeit 
(u/d) 


2,1 


2-3 


37,5 cN/tex 


0,7-3,2 


2,5-3,0 


4,5-5,0 


Trocken- 
deh-nung 




10% 


14,0% 


20-25 % 


10% 


14-16 % 


Wasserauf- 
nahme 




115 % 








72% 



Beispiel 12 

Durchschnittlicher D.P. der Cellulose von schmelzgeblasenen erfindungsgemafien Lyocell-Fasern 



[0139] Schmelzgeblasene Lyocell-Fasern wurden nach Beispiel 10 hergestellt aus dem mit Saure behandel- 
ten Zellstoff des Beispiels 10, und derdurchschnittliche D.P. der Cellulose der schmelzgeblasenen Fasern wur- 
de gemessen unter Verwendung des Tests ASTM D 1795-62. Die in der Tabelle 7 dargestellten Daten zeigen, 
dass der durchschnittliche D.P. der Cellulose der Lyocell-Fasern etwa 1 0% geringer ist als der durchschnittliche 
D.P. der Cellulose des behandelten Zellstoffs. 



TABELLE 7 

Durchschnittlicher D.P. der Cellulose von schmelzgeblasenen Lyocell-Fasern 





Durchschnittlicher D.P. Cellulose 


Behandelter Zellstoff 


600 


Fasern 


520 



Beispiel 13 



Gehalt an Hemiceilulose von erfindungsgemalien schmelzgeblasenen Lyocell-Fasern 

[0140] Schmelzgeblasene Lyocell-Fasern wurden nach Beispiel 10 hergestellt aus dem mit Saure hydroly- 
sierten Zellstoff NB416 des Beispiels 10, und der Hemicellulosegehalt der schmelzgeblasenen Fasern wurde 
gemessen unter Verwendung eines eigenen Zuckeranalysetests von Weyerhaeuser. Die in der Tabelle 8 zu- 
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sammengestellten Daten zeigen, dass der Hemicellulosegehalt der Lyocell-Faser etwa 20% geringer ist als der 
Hemicellulosegehalt der Cellulose des Zellstoffs. 

TABELLE 8 
Hemicellulose von Lyocell-Fasem 





Gew.-% Hemicellulose 


Behandelter Zellstoff 


13,0 


Fasern 


10,0 



Beispiel 14 



Reflexionsgrad von erfindungsgema&en Lyocell-Fasern 

[0141] Die kieselige Oberflache der bevorzugten erfindungsgemaflen Fasern, die durch Schmelzblasen und 
Zentrifugalspinnen hergestellt wurden, fuhrt zu einem wunschenswerten niedrigeren Glanz, ohne dass jegliche 
interne Glanz entfernende Mittel zugesetzt werden mussen. Zwar ist Glanz oder Luster eine schwierig zu mes- 
sende Eigenschaft, jedoch ist der folgende Test ein Beispiel fur die Unterschiede zwischen einer Probe einer 
schmelzgeblasenen Faser, die unter Verwendung der mit Saure behandelten Mutterlauge von Beispiel 10 her- 
gestellt wurde und Tencel <R) , eine handelsubliche Lyocell-Faser, hergestellt von Courtaulds. 
[0142] Kleine nasse geformte Handbogen wurden aus Beispielen der Fasern hergestellt und die Reflexions- 
fahigkeit wurde gemafi TAPPI-Testmethode T480-om-92 bestimmt. Der Reflexionsgrad des aus schmelzge- 
blasener Lyocell-Faser der Erfindung hergestellten Handbogens betrug 5,4%, wohingegen der Reflexionsgrad 
des Handbogens, hergestellt aus Tencel (R) 16,9% betrug. 

Beispiel 15 

Kapazitat der erfindungsgemaUen Lyocell-Fasem zur Absorption von Farbstoff 

[0143] Die erfindungsgemafien Fasern haben eine ungewohnliche und sehr unerwartete Affinitat fQr Direkt- 
farbstoffe gezeigt. Proben der schmelzgeblasenen Fasern, hergestellt aus der mit Saure behandelten Mutter- 
lauge des Beispiels 10 wurde kandiert. Diese wurden in Farbbader eingesetzt, die Congo Red, Direct Blue 80, 
Reactive Blue 52 und Chicago Sky Blue 6B enthielten, zusammen mit Proben von ungefarbten handelsubli- 
chen Lyocell-Fasern, Tencel (R, -Fasern und Lenzing-Lyocell-Fasem. Die Farbsattigung dergefarbten, schmelz- 
geblasenen Fasern war hervorstechend im Vergleich mit der von Tencel (R, -Fasern und Lenzing-Lyocell-Fasern, 
die zum Vergleich verwendet wurden. Es scheint, dass die quantitative Ubertragung des Farbstoffs auf die Fa- 
ser mit den erfindungsgemaUen Fasern mbglich ist. 

Beispiel 16 

Garn, hergestellt aus den schmelzgeblasenen Lyocell-Fasern der vorliegenden Erfindung 

[0144] Fasern, hergestellt aus der mit Saure behandelten Mutterlauge des Beispiels 10 mit 600 D.P., wurden 
von einer Aufnahmewalze entfernt und mit der Hand zu Proben von 38-40 mm Stapellange geschnitten. Die 
resultierenden Faserbiindel wurden mit der Hand geoffnet zur Herstellung von Fluffs, die fur das Kandieren 
geeigneter waren. Die Faserbiischel wurden zu einer Matte angeordnet, die etwa 225 mm breit, 300 mm lang 
und 25 mm dick waren. Diese Matte wurde in die hintere Seite einer Full Size-Baumwoll-Kardierungsvorrich- 
tung beschickt, die zur Verarbeitung von Baumwolle ohne Druck auf den Brechwalzen eingestellt war. Unter 
Verwendung eines modifizierten Beschickungskastens wurde das Kardierungsvorband in zwolf Stucken glei- 
cher Lange angeordnet. Da das Gewicht des Vorbandes ziemlich gering war, wurde dieses auf dem Zugrah- 
men ausgeglichen. Zwei Sets von Zug-Vorbandern wurden von dem Kardierungs-Vorband verarbeitet. Diese 
Sets wurden in gleiche Langen gebrochen und auf den Beschickungskasten gesetzt. Dieser vermischte das 
produzierte Vorband zum One-Finish-Vorband. Eine Rotor-Spinnmaschine wurde zur Verarbeitung des Fi- 
nish-Vorbandes zu Garn verwendet. Die Rotorgeschwindigkeit betrug 60 000 Upm mit einer 8 000 Upm-Ge- 
schwindigkeit der Kombinationswalze. Die Garnzahlung erfolgte zwischen 16/1 und 20/1. Die Vorrichtung wur- 
de auf eine Mehrfachgarndrehung von 4,00 eingestellt. Das Garn wurde spatererfolgreich mit einer Fault Ana- 
lysis-Knittervorrichtung mit einem 76 mm-Zylinder gestrickt. 
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Beispiel 17 

Verringerung der Kupferzahl durch Behandeln mit Bleichmitteln 

[0145] Die Kupferzahl des mit Saure behandeiten erfindungsgemalSen Zelistoffs wurde verringert durch Be- 
handeln mit Bleichmitteln, wie hier beschrieben. 2,5 Kilogramm luftgetrockneter neuer Zellstoff NB416 (Hemi- 
cellulosegehalt von 15,9%, wie bestimmt unter Verwendung einer eigenen Zuckeranalysen-Testvorrichtung 
von Weyerhaeuser) wurden mit 14 Liter 5% H 2 S0 4 vermischt und 3 Stunden bei 89°C inkubiert, und anschlie- 
fiend auf etwa 60°C gekuhlt. Der mit Saure behandelte Zellstoff (Hemicellulosegehalt von 1 5,4%, bestimmt un- 
ter Verwendung eines eigenen Zuckeranalysetests von Weyerhaeuser) wurde anschlielJend gewaschen, bis 
der pH-Wert im Bereich von pH 5-7 lag. Der mit Saure behandelte Zellstoff wies einen durchschnittlichen D.P. 
von 399 (bestimmt unter Verwendung der TAPPI-MethodeT230) und eine Kupferzahl von 3,3 (bestimmt nach 
dem Weyerhaeuser-Test Nr. PPD-3) auf. Die Kupferzahl von Proben des vorstehenden, mit Saure behandeiten 
Zelistoffs wurde unter Verwendung von drei verschiedenen Bleichmitteln, wie hier beschrieben, verringert. 
[0146] Der mit Saure behandelte vorstehend beschriebene Zellstoff (mit einer Kupferzahl von 3,3 und einem 
durchschnittlichen D.P. von 399) wurde im Ofen getrocknet und 1 3 Gramm des im Ofen getrockneten, mit Sau- 
re behandeiten Zelistoffs wurden mit einer Lbsung von 1,0% NaOCI (Natriumhypochlorit) und 0,5% NaOH bei 
einer Temperatur von 45°C wahrend 3 Stunden getrocknet. Der mit NaOCI behandelte Zellstoff hatte eine 
Kupferzahl von 1 ,6 und einen durchschnittlichen D.P. von 399 (bestimmt unter Verwendung der TAPPI-Metho- 
de T230). 

[0147] 50 Gramm des luftgetrockneten, mit Saure behandeiten Zelistoffs von Beispiel 6 (mit einer Kupferzahl 
von 2,2 und einem durchschnittlichen D.P. von etwa 520) wurden mit 500 ml einer Lbsung von 1 ,6% Borol bei 
einer Temperatur von 60°C wahrend 2 Stunden vermischt. Borol ist eine 50% NaON-Lbsung, die 12% Natri- 
umborhydrat enthalt. Der mit Borol behandelte Zellstoff wies eine Kupferzahl von 0,86 auf, wahrend der durch- 
schnittliche D.P. des Zelistoffs etwa 600 betrug (der Cellulose-D.P. wurde unter Verwendung der TAPPI-Metho- 
de T230 bestimmt). 

Beispiel 18 

Thermische Lbsungsstabilitat von Zellstoff mit Oder ohne Behandlung mit NaBH 4 

[0148] Die Wirkung der Verringerung der Kupferzahl von mit Saure behandeltem Zellstoff der Erfindung auf 
die thermische Stabilitat einer Lbsung des mit Saure behandeiten Zelistoffs in NMMO wurde in folgender Weise 
bestimmt. Mit Saure behandelter Zellstoff von Beispiel 17 mit einer Kupferzahl von 3,3 wurde mit 1% NaBH 4 
gemalJ Beispiel 2 behandelt. Die Kupferzahl des mit Bprhydrid behandeiten Zelistoffs betrug 1 ,0 (gemessen 
unter Verwendung des Weyerhaeuser-Tests PPD-3), und der durchschnittliche D.P. des mit Borhydrid behan- 
deiten Zelistoffs war 418. Eine 4,6% Lbsung des mit Borhydrid behandeiten Zelistoffs (mit einer Kupferzahl von 
1 ,0) wurde in NMMO hergestellt. In gleicher Weise wurde eine 4,5% Lbsung des mit Saure behandeiten Zeli- 
stoffs (mit einer Kupferzahl von 3,3) aus Beispiel 17 in NMMO hergestellt. In beiden Fallen wurden die Lbsun- 
gen bei 98°C bereitet. Zu den Lbsungen wurde kein Antioxidationsmittel gefugt. 

[0149] DieLbsungsviskositatjederderzwei Lbsungen von Zellstoff wurde gemessen unter Verwendung eines 
Brookfield-Viskosimeters wahrend eines Zeitraums von etwa 3 Stunden (Schergeschwindigkeit: 100 U/min). 
Die Kurven, die die Lbsungsviskositat gegen die Auflbsungszeit fur jeden der zwei Typen der Zellstofflbsungen 
zeigen, sind in der Fig. 17 dargestellt und demonstrieren, dass der mit Borhydrid behandelte Zellstoff (obere 
Grafik der Fig. 17) eine hbhere thermische Stabilitat aufweist als der gleiche mit Saure behandelte Zellstoff 
ohne Behandlung mit Borhydrid (untere Grafik der Fig. 17). 

[0150] Die Ergebnisse zeigen, dass die Verringerung der Kupferzahl von erfindungsgemaftem, mit Saure be- 
handeltem Zellstoff vor dem Auflbsen des behandeiten Zelistoffs in NMMO unter Bildung einer Mutterlauge die 
thermische Stabilitat der Mutterlauge verbessert. 

Patentanspriiche 

1 . Zellstoff, der umfasst; 

einen behandeiten Kraftzellstoff, der aufweist; 

(a) mindestens 7 Gew.-% Hemicellulose; 

(b) Cellulose mit einem durchschnittlichen Polymerisationsgrad von ungefahr 200 bis ungefahr 1 100; und 

(c) eine Kupferzahl von weniger als ungefahr 2,0. 

2. Zellstoff nach Anspruch 1 , worin der genannte, behandelte Kraftzellstoff aus Holz erzeugt wird, 



25/45 



DE699 13 117T2 2004.08.26 

3. Zellstoff nach Anspruch 2, worin der behandelte Kraftzellstoff hergestellt wird aus mindestens einer 
Weichholzbaumspezies, ausgewahlt aus der Gruppe, die besteht aus; Tanne, Kiefer, Fichte, Larche, Zeder und 
Hemlock. 

4. Zellstoff nach Anspruch 2, worin der behandelte Kraftzellstoff hergestellt wird aus mindestens einer Hart- 
holzbaumspezies, ausgewahlt aus der Gruppe, die besteht aus: Akazie, Erie, Espe, Eiche, Gummi- oder 
Harz-liefernde Baumarten, Eukalyptus, Pappel, Gmelina und Ahorn. 

5. Zellstoff nach Anspruch 1 , worin der behandelte Kraftzellstoff umfasst: Cellulose mit einem durchschnitt- 
lichen Polymerisationsgrad von ungefahr 300 bis ungefahr 1100 und von 7 Gew.-% bis ungefahr 30 Gew.-% 
Hemicellulose. 

6. Zellstoff nach Anspruch 1 , worin der behandelte Kraftzellstoff umfasst: Cellulose mit einem durchschnitt- 
lichen Polymerisationsgrad von ungefahr 300 bis ungefahr 1100 und von ungefahr 7 Gew.-% bis ungefahr 20 
Gew.-% Hemicellulose. 

7. Zellstoff nach Anspruch 1 , worin der behandelte Kraftzellstoff umfasst: Cellulose mit einem durchschnitt- 
lichen Polymerisationsgrad von ungefahr 400 bis ungefahr 700 und von ungefahr 10 Gew.-% bis ungefahr 17 
Gew.-% Hemicellulose, 

8. Zellstoff nach Anspruch 1, worin der Verteilung der D.P. (Polymerisationsgrad)-Werte der behandelten 
Kraftzellstoff-Cellulose unimodal ist, 

9. Zellstoff nach Anspruch 1 , worin der behandelte Kraftzellstoff eine Kupferzahl von weniger als ungefahr 
1,1 aufweist, 

10. Zellstoff nach Anspruch 1 , worin der behandelte Kraftzellstoff eine Kupferzahl von weniger als ungefahr 
0,7 aufweist, 

11. Zellstoff nach Anspruch 1, worin die Kappa-Zahl des behandelten Kraftzellstoffes weniger als 1,0 be- 
tragt, 

12. Zellstoff nach Anspruch 1, worin der behandelte Kraftzellstoff einen Carbonylgehalt von weniger als 
120 umol/g aufweist. 

13. Zellstoff nach Anspruch 1, worin der behandelte Kraftzellstoff einen Carboxylgehalt von weniger als 
120 umol/g aufweist, 

14. Zellstoff nach Anspruch 1 , worin der behandelte Kraftzellstoff einen Gesamtiibergangsmetallgehalt von 
weniger als 20 ppm aufweist, 

15. Zellstoff nach Anspruch 14, worin der Gesamtubergangsmetallgehalt weniger als 5 ppm betragt, 

1 6. Zellstoff nach Anspruch 1 , worin der behandelte Kraftzellstoff einen Eisengehalt von weniger als 4 ppm 
aufweist, 

17. Zellstoff nach Anspruch 1, worin der behandelte Kraftzellstoff einen Kupfergehalt von weniger als 1,0 
ppm aufweist, 

18. Zellstoff nach Anspruch 1, worin der behandelte Kraftzellstoff fahig ist, vollstandig in NMMO in weniger 
als ungefahr 20 Minuten unter Verwendung des Auflosungsverfahrens, wie in Beispiel 6 angegeben, gelost zu 
werden. 

19. Zellstoff nach Anspruch 1, worin der behandelte Kraftzellstoff einen langengewichteten Prozentsatz 
von Fasern einer Lange von weniger als 0,2 mm von weniger als 4% aufweist. 

20. Zellstoff nach Anspruch 1 , worin der Siliziumdioxidgehalt weniger als 40 ppm betragt. 

21 . Zellstoff nach Anspruch 1 , der in einer Form vorliegt, die zur Lagerung oder zum Transport geeignet ist. 
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22. Zellstoff nach Anspruch 21 , worin der genannte Zellstoff in einer Form vorliegt, die ausgewahlt wird aus 
der Gruppe, die besteht aus; einer Schicht, einer Walze und einem Ballen. 

23. Zellstoff nach Anspruch 22, worin der genannte Zellstoff in der Form einer Schicht mit einem Mul- 
len-Berst-lndex von weniger als ungefahr 2,0 kN/g vorliegt. 

24. Zellstoff nach Anspruch 23, worin der Mulleh-Berst-lndex weniger als ungefahr 1 ,2 kN/g betragt. 

25. Zellstoff nach Anspruch 24, worin der genannte Zellstoff einen Tear-Index von weniger als 4 mNm 2 /g 
aufweist. 

26. Zellstoff nach Anspruch 1 , der weiterhin aufweist; 

(d) eine Kappa-Zahl von weniger als 2; und 

(e) die genannte Cellulose mit einzelnen D.P.-Werten, die unimodal verteilt sind. 

27. Zellstoff nach Anspruch 1 , der weiterhin aufweist; 

(d) eine Kappa-Zahl von weniger als 2; und 

(e) eine Kupferzahl von weniger als 0,7, 

28. Zellstoff nach Anspruch 1 , der weiterhin aufweist; 

(d) eine Kappa-Zahl von weniger als 2; 

(e) einen Eisengehalt von weniger als 4 ppm; und 

(f) einen Kupfergehalt von weniger als 1,0 ppm, 

29. Zellstoff nach Anspruch 1, der weiterhin aufweist; (d) einen Ligningehalt von ungefahr 0,1 Gew.-%, 

30. Verfahren zur Herstellung einer Zusammensetzung zur Umwandlung in Lyocell-Fasern, worin das ge- 
nannte Verfahren umfasst: 

(a) Inkontaktbringen von Zellstoff, der Cellulose und Hemicellulose umfasst, mit einer Menge eines Reagens, 
ausreichend urn den durchschnittlichen Polymerisationsgrad der Cellulose auf einen Bereich von ungefahr 200 
bis ungefahr 1100 zu reduzieren, ohne den Hemicellulosegehalt des Zellstoffs auf weniger als 7 Gew.-% zu 
reduzieren, und 

(b) Reduzieren der Kupferzahl des gemafi Schritt (a) behandelten Zellstoffs auf einen Wert von weniger als 
ungefahr 2,0. 

31. Verfahren nach Anspruch 30, worin das genannte Reagens mindestens einen Bestandteil aus der 
Gruppe umfasst, die besteht aus; Saure, Dampf, einer Kombination von mindestens einem Ubergangsmetall 
und einer Persaure und einer Kombination von Eisen(ll)-sulfat und Wasserstoffperoxid. 

32. Verfahren nach Anspruch 31 , worin das genannte Reagens eine Saure ist, 

33. Verfahren nach Anspruch 32, worin die genannte Saure in einer Menge von ungefahr 0,1 Gew.-% bis 
ungefahr 10 Gew.-% in ihrerwassrigen Losung verwendet wird, und der genannte Zellstoff in Kontakt gebracht 
wird mit der Saure fur einen Zeitraum von ungefahr 2 Minuten bis ungefahr 5 Stunden bei einer Temperatur 
von ungefahr 20°C bis ungefahr 180°C. 

34. Verfahren nach Anspruch 31 , worin das genannte Reagens Dampf ist. 

35. Verfahren nach Anspruch 34, worin der genannte Dampf bei einer Temperatur von ungefahr 120 bis 
ungefahr 260°C bei einem Druck von ungefahr 1 50 psi bis ungefahr 750 psi verwendet wird und der genannte 
Zellstoff mit dem genannten Dampf fur einen Zeitraum von ungefahr 0,5 Minuten bis ungefahr 10 Minuten in 
Kontakt gebracht wird, 

36. Verfahren nach Anspruch 31, worin das genannte Reagens eine Kombination von mindestens einem 
Ubergangsmetall und einer Persaure ist. 

37. Verfahren nach Anspruch 36, worin das genannte Ubergangsmetall in einer Konzentration von unge- 
fahr 5 ppm bis ungefahr 50 ppm vorhanden ist, die genannte Persaure in einer Konzentration von ungefahr 5 
mmol/Liter bis ungefahr 200 mmol/Liter vorhanden ist und der genannte Zellstoff mit der genannten Kombina- 
tion fur einen Zeitraum von ungefahr 0,2 Stunden bis ungefahr 3,0 Stunden bei einer Temperatur von ungefahr 
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40°C bis ungefahr 100°C in Kontakt gebracht wird. 

38. Verfahren nach Anspruch 31, worin das genannte Reagens eine Kombination von Dampf und mindes- 
tens einer Saure ist, 

39. Verfahren nach Anspruch 30, worin das genannte Reagens ausgewahlt wird aus der Gruppe, die be- 
steht aus: alkalischem Natriumhypochlorit und alkalischem Chlordioxid, 

40. Verfahren nach Anspruch 30, worin die Kupferzahl reduziert wird durch Inkontaktbringen des Zellstoffs, 
der gemaU Schritt (a) behandelt wurde, mit einer effektiven Menge von Natriumborhydrid. 

41 . Verfahren nach Anspruch 30, worin die Kupferzahl reduziert wird durch Inkontaktbringen des Zellstoffs, 
der gemafi Schritt (a) behandelt wurde, mit einer effektiven Menge mindestens eines Bleichmittels ausgewahlt 
aus der Gruppe, die besteht aus: Natriumhypochlorit, Chlordioxid, Peroxiden, Persauren und Natriumhydroxid. 

42. sVerfahren nach Anspruch 30, das weiterhin umfasst: (c) Bilden von Fasern aus dem Zellstoff, der ge- 
mafi Schritten (a) und (b) behandelt wurde. 

43. Verfahren nach Anspruch 42, worin die Fasern durch Spun-Bonding gebildet werden. 

44. Verfahren nach Anspruch 42, worin die Fasern durch Schmelzblasen gebildet werden. 

45. Verfahren nach Anspruch 42, worin die Fasern durch Zentrifugalspinnen gebildet werden, 

46. Verfahren nach Anspruch 42, worin die Fasern durch ein Trockenstrahl/Feucht-Verfahren gebildet wer- 
den. 

47. Verfahren nach Anspruch 42, worin die Kupferzahl reduziert wird durch Inkontaktbringen des Zellstoffs, 
behandelt gemafi Schritt (a), mit einer effektiven Menge von Natriumborhydrid. 

48. Verfahren nach Anspruch 42, worin die Kupferzahl reduziert wird durch Inkontaktbringen des Zellstoffs, 
behandelt gemaft Schritt (a), mit einer effektiven Menge mindestens eines Bleichmittels ausgewahlt aus der 
Gruppe, die besteht aus: Natriumhypochlorit, Chlordioxid, Peroxiden, Persauren und Natriumhydroxid. 

Es folgen 17 Blatt Zeichnungen 
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Anhangende Zeichnungen 



Behandlung zur Verringerung 
des D P. der Cellulose 
(varzugsweise auch der Menge 
an Llbergangsmetall) 



Behandlung zur 
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